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RESUMEN EJECUTIVO 
  
 
 
 
 
  
La línea de investigación que se ha llevado a cabo en el presente Trabajo de Fin 
de Grado (TFG) se engloban dentro de un proyecto de investigación que comenzó el 
curso pasado en el Departamento de Ingeniería Química Industrial de la escuela. Este 
proyecto de investigación trata sobre los Hidróxidos Dobles Laminares (HDL) como 
adsorbentes de colorantes aniónicos, en particular, del naranja de metilo (NM) en 
disoluciones acuosas. Por lo tanto, se cuenta con las conclusiones a las que se llegaron 
tras la realización de los ensayos en el anterior TFG, entre las que destacan: obtención 
de altos rendimientos de eliminación de NM por parte de los HDL, obtención de mejores 
rendimientos de eliminación utilizando el material calcinado que sin calcinar, no 
influencia de las velocidades de calentamiento durante el tratamiento térmico en la 
capacidad de adsorción del HDL, el método de síntesis por coprecipitación es efectivo. 
Como principales objetivos de investigación para este proyecto se marcaron:  la 
búsqueda de un método de síntesis alternativo que permitiese la obtención de mayores 
cantidades de adsorbente, estudio del comportamiento térmico del material sintetizado, 
comparación del comportamiento térmico entre el HDL sintetizado y el HDL en el que 
se ha producido una reconstrucción estructural y, por último, el estudio cinético del 
proceso de adsorción entre el HDL y el colorante aniónico. 
Los Hidróxidos Dobles Laminares son estructuras sintéticas formadas por 
láminas de hidróxidos metálicos cargadas positivamente que son estabilizadas con 
aniones interlaminares. Su fórmula química general es: [𝑀𝑀2+1−𝑥𝑥𝑀𝑀3+𝑥𝑥(𝑂𝑂𝑂𝑂)2]𝑥𝑥+(𝐴𝐴𝑛𝑛−)𝑥𝑥
𝑛𝑛
·
𝑚𝑚𝑂𝑂2𝑂𝑂, donde M2+ y M3+ son los cationes divalentes y trivalentes que conforman las 
láminas y An- es el anión que conforma la capa interlaminar. Estos materiales cuentan 
con dos propiedades que los hacen compuestos ideales para su utilización como 
adsorbentes. Estas dos propiedades son: la capacidad de intercambio aniónico que 
presentan en el espacio interlaminar de su estructura, donde los aniones hidratados se 
pueden intercambiar para formar HDLs con nuevas composiciones y, el efecto memoria 
por el que, cuando se somete a tratamientos de calcinación a estos materiales y se 
forman unas mezclas de óxidos, éstas son capaces de, al ponerse en contacto con 
disoluciones que contienen el anión inicial u otros, recuperar la estructura original del 
HDL.  
En la bibliografía se recogen diversos métodos de síntesis de Hidróxidos Dobles 
Laminares que son utilizados con mayor o menos frecuencia para la obtención en 
laboratorio de estos materiales. Sin embargo, se encontró un novedoso método de 
síntesis en una patente española por el que se habían realizado un gran número de 
síntesis de diversas configuraciones de HDLs. El procedimiento no era excesivamente 
complicado y venía especificado en la patente para cada uno de los compuestos, 
además se disponía en el laboratorio de todos los reactivos y materiales que se 
empleaban en esta síntesis, por lo que, aunque se trataba de un método con un alto 
nivel de riesgo, se decidió llevar a cabo una serie de ensayos a través de él. No se 
obtuvieron resultados satisfactorios de síntesis por este método ya que, a lo largo de los 
ensayos surgieron muchos problemas que se escapaban a los datos y especificaciones 
que estaban recogidos en la patente. Cabe destacar aquí como las patentes, aunque 
legalmente estén obligadas a describir las invenciones de manera clara y suficiente para 
poder ser reproducidas, el nivel de detalle en estas descripciones es muy variable y 
pueden requerir de muchas pruebas y estudios hasta alcanzar el objetivo final. 
 
 
 
Como el tiempo empleado en el método de síntesis fallido fue grande, se decidió 
realizar la síntesis del HDL por un método conocido y seguro, el método de 
coprecipitación a pH constante. Se sintetizó el Hidróxido Doble Laminar con una relación 
Mg/Al=3 a partir de nitrato de aluminio, nitrato de magnesio y carbonato de sodio, el pH 
se mantenía constante en valores de 10 mediante la adición de hidróxido sódico. Se 
realizaron un total de 4 síntesis para obtener material suficiente para llevar a cabo los 
ensayos de adsorción de las que se obtuvieron 30,7 g en total. En la figura siguiente se 
muestran los montajes realizados para la síntesis por el método de los alcoholatos y 
para la síntesis por el método de coprecipitación. 
 
 
Posteriormente se realizaron una serie de análisis del comportamiento térmico al 
material sintetizado en cada una de las cuatro síntesis, al HDL tras haber sido utilizado 
como adsorbente y al colorante naranja de metilo. Este análisis fue realizado mediante 
termogravimetría, técnica que permite registrar la pérdida de masa de una muestra en 
una atmósfera controlada en función de la temperatura. El programa de calentamiento 
aplicado en todos ellos fue de 20ºC/min hasta una temperatura de 600ºC en la que se 
mantiene durante 5 minutos. El equipo utilizado fue la termobalanza modelo TGA 2050 
CE de TA Instruments. De estos análisis se obtuvieron las conclusiones que se 
mencionan a continuación: 
 
Figura 1. Montajes realizados para las síntesis por el método de los alcoholatos (izquierda) y 
método de coprecipitación (derecha) 
1. Los materiales obtenidos en las 4 síntesis realizadas se tratan del mismo 
material ya que presentan termogramas idénticos salvo pequeñas diferencias 
debidas al contenido de agua al inicio del tratamiento.  
2. Se trata del HDL sintetizado también el año anterior por su semejanza en los 
termogramas y por presentar un comportamiento térmico característico como es 
la presencia de dos saltos de pérdidas de masa de la misma magnitud en el 
mismo rango de temperaturas. La primera pérdida debida a la deshidratación del 
material en temperaturas inferiores a 200ºC y la segunda pérdida asociada a la 
deshidroxilación y descarbonatación del espacio interlaminar a temperaturas de 
entre 300-400ºC. Se producen unas pérdidas de masa totales del 43,5%. 
3. El comportamiento térmico del HDL sintetizado y del HDL después de haber sido 
utilizado como adsorbente es similar, sus termogramas tienen la misma forma, 
pero cabe destacar una diferencia observada. Se observa como la pérdida de 
masa en el primer salto asociada al agua es menor, este comportamiento se 
justifica porque el HDL tras haber sido utilizado como adsorbente de naranja de 
metilo presenta en su capa interlaminar los aniones procedentes del colorante, 
de mayor tamaño que los que se encuentran en el HDL sintetizado que dificultan 
la entrada de agua a la estructura. Además, la segunda pérdida de masa en 
ambos casos es similar, aspecto que se podría explicar debido a que las 
pérdidas de CO2 en el caso del HDL sintetizado son compensadas con las 
posibles pérdidas de N2 que se producen por la rotura del enlace azo del anión 
presente en la interlámina del HDL utilizado como adsorbente.  
Por la obtención de mayores rendimientos de eliminación de colorantes se 
decidió que para los ensayos de adsorción se utilizaría el HDL calcinado. Para la 
calcinación del material se empleó una mufla disponible en el laboratorio modelo 12-
PR/300 de la marca Heron. Como se esperaba, se produjeron unas pérdidas de 
masa del 41,3%, por lo que, la cantidad disponible de HDL calcinado para los 
ensayos fue de 17,3g. 
Finalmente se llevaron a cabo diversos ensayos de adsorción en los que se 
estudiaba la influencia del tiempo de agitación inicial y la influencia de los tiempos 
de reposo que había que guardar para que se alcanzase el equilibrio de adsorción. 
Todos los estudios se realizaron con el mismo objetivo, obtener datos suficientes 
para realizar un estudio del proceso de adsorción entre el HDL y el naranja de metilo. 
Los datos fueron obtenidos mediante medida espectrofotométrica de las 
absorbancias de las muestras utilizando el equipo Perking Elmer Lambda 25 y 
mediante aplicación de la ley de Lambert-Beer para la obtención de las 
concentraciones finales en el equilibrio. En primer lugar, mediante el ensayo de los 
tiempos de agitación se concluyó que los tiempos iniciales de agitación necesarios 
eran muy bajos, en 5 minutos se alcanzaba prácticamente el equilibrio. Se decidió 
 
 
 
aplicar una agitación de 2 minutos para los ensayos de tiempos de reposo, puesto 
que no interesaba que el equilibrio se alcanzase en el periodo de agitación.  En 
segundo lugar, en los ensayos de adsorción por los que se estudiaba la influencia 
de los tiempos de reposo se concluyó que el proceso de adsorción entre el HDL y el 
naranja de metilo contaba con una cinética rápida puesto que independientemente 
de la concentración inicial de la disolución del colorante, se alcanzaba el equilibrio 
tras 30 minutos de reposo (Gráfica 1) y que se obtenían altos rendimientos de 
eliminación.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Los datos obtenidos en los ensayos de adsorción se representaron de acuerdo 
a tres modelos cinéticos de adsorción: modelo de pseudo primer orden, modelo de 
pseudo segundo orden y modelo de difusión intraparticular. El modelo al que mejor se 
ajustaron los datos obtenidos es al modelo de pseudo segundo orden, se muestra en la 
gráfica 2, a modo de ejemplo, la aplicación de este modelo a los ensayos en los que la 
concentración inicial del colorante aniónico es 7,50·10-5M. Según las hipótesis de este 
modelo, la capacidad de adsorción del sistema es proporcional al número de centros 
activos del adsorbente y la velocidad de adsorción se encuentra controlada por 
adsorción química, en este caso, la velocidad de adsorción vendría determinada por el 
mecanismo de adsorción que presentan los HDL calcinados que es la reconstrucción 
estructural. Se observó también con estas representaciones como, aunque es el modelo 
de pseudo segundo orden al que mejor se ajustan los ensayos según las tres 
concentraciones a las que fueron realizados, a medida que la concentración es menor, 
los modelos de pseudo primer orden y difusión intraparticular se ajustan mejor a los 
datos obtenidos, por lo que tomarían mayor fuerza las hipótesis de los mismos como 
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Gráfica 1. Resultados obtenidos en los ensayos de influencia de los tiempos de agitación. 
son que la capacidad de adsorción del sólido afecta en el proceso de adsorción o que 
se produce difusión de aniones en el interior de los poros del material. 
 
Se concluye el presente resumen afirmando que los Hidróxidos Dobles 
Laminares, como ya se había comprobado en estudios anteriores resultan obtener 
buenos rendimientos de eliminación de colorantes de disoluciones acuosas, pero, 
además, por los estudios realizados en este TFG el proceso de adsorción por el que 
eliminan estos colorantes cuenta con una cinética rápida por lo que, al no precisar de 
grandes tiempos de agitación y además necesitar bajos tiempos de reposo, resultarían 
una técnica sencilla y con bajos costes de operación. 
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Gráfica 2. Aplicación del modelo de pseudo segundo orden a los resultados obtenidos para la  
concentración 7,5E-05M. 
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El presente Trabajo de Fin de Grado (TFG) es una continuación a una 
investigación que comenzó el curso pasado (2015-2016) con la realización de un TFG 
por parte de una compañera en el departamento de Ingeniería Química Industrial y 
Medio Ambiente de la escuela. Esta investigación se basa en el estudio de los 
Hidróxidos Dobles Laminares (HDL) para su aplicación en la eliminación de colorantes 
azoderivados, en particular, del Naranja de Metilo (NM) de disoluciones acuosas. Los 
rendimientos de eliminación obtenidos en los estudios de adsorción fueron muy 
favorables, es por ello, que se decidió continuar profundizando en el estudio de estos 
materiales en su papel como adsorbentes. 
Se plantean para este trabajo nuevas líneas de investigación, entre las que 
destacan la búsqueda de nuevos métodos de síntesis de los Hidróxidos Dobles 
Laminares, así como la realización de un estudio cinético del equilibrio de adsorción 
entre el naranja de metilo y estos materiales. Con estos nuevos estudios se pretende 
por una parte optimizar tanto la cantidad de reactivos utilizados en la síntesis respecto 
al producto obtenido, como el tiempo que requiere la misma, y por otra, en los procesos 
de eliminación de contaminantes de vertidos acuosos de la industria textil, optimizar 
también los tiempos de agitación y reposo cuando se ponen en contacto el colorante 
contaminante con el adsorbente HDL ya que, el empleo de tiempos excesivos e 
innecesarios se traduce en pérdidas económicas. 
Cabe mencionar, que como ya se ha comentado con anterioridad, el presente 
trabajo se trata de una continuación a una investigación, es por ello, que se tomarán 
como punto de partida algunas conclusiones importantes a las que se llegaron en el 
anterior TFG, de entre las que destacan:  
- La síntesis de HDL mediante el método de coprecipitación establecido funciona 
correctamente. 
- Los hidróxidos dobles laminares en su papel como adsorbentes obtienen 
mejores rendimientos calcinados que sin calcinar. 
- En la calcinación de los HDL se producen pérdidas de hasta un 45% de su masa. 
- La velocidad de calentamiento en la aplicación del tratamiento térmico a los 
hidróxidos dobles laminares no influye en las propiedades adsorbentes de los 
mismos. 
Finalmente, la motivación de esta investigación es su aplicación en el tratamiento de 
las aguas residuales generadas en la industria textil. La industria textil es una de las 
industrias con mayor consumo de agua y que más aguas residuales genera con un alto 
contenido de contaminantes de distinta naturaleza, entre los que destacan los 
colorantes. Estos compuestos se diseñan para ser altamente resistentes, esto es, que 
no pueden eliminarse con métodos convencionales de tratamiento de aguas debido a 
su origen y las complejas estructuras que presentan. Además, su presencia en las aguas 
además de generar alarma por su visibilidad, se ha demostrado que puede ser 
cancerígena y mutagénica, y en caso de degradación, los productos resultantes pueden 
llegar a ser aún más tóxicos. 
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El objetivo principal de este Trabajo de Fin de Grado es la realización de un 
estudio cinético del proceso de adsorción que se da entre el colorante naranja de 
metilo y los hidróxidos dobles laminares. 
En primer lugar, se realizarán ensayos para determinar la influencia del tiempo 
de agitación en el equilibrio de adsorción y el tiempo de agitación óptimo. 
En segundo lugar, una vez obtenido el tiempo de agitación óptimo, se realizarán 
ensayos para determinar qué tiempo de reposo es el adecuado para que se alcance el 
equilibrio, así como, los máximos rendimientos posibles. 
Para alcanzar el objetivo principal es necesaria la existencia de una serie de 
objetivos específicos, no menos importantes, que se han de conseguir en la realización 
de este proyecto. Éstos son los que se enumeran a continuación: 
1. Realizar una recopilación bibliográfica procedente de diferentes fuentes,
siempre asegurándose de estar tratando con fuentes bibliográficas fiables.
2. Realizar una búsqueda de un nuevo método de síntesis de hidróxidos dobles
laminares en los que se obtenga una mayor cantidad de producto por síntesis
y en tiempos reducidos.
3. Familiarizarse con las patentes como fuente de información, así como
fuentes de divulgación y protección de las investigaciones.
4. Diseñar un ensayo de síntesis de HDL a partir de los datos encontrados en
una patente y llevarlo a cabo.
5. Ser capaz de analizar y justificar los distintos motivos que pueden estar
causando errores durante un ensayo.
6. Diseñar un ensayo válido para el posterior estudio cinético del mecanismo
de adsorción entre el NM y los hidróxidos dobles laminares.
7. Aprender a utilizar nuevos equipos de laboratorio no usados durante la
realización del grado como pueden ser la termobalanza, la mufla o el equipo
de espectrofotometría.
8. Justificar y explicar los resultados obtenidos de los diferentes ensayos
mediante la aplicación de conocimientos adquiridos a lo largo de la carrera.
9. Trabajar en un laboratorio de una manera ordenada y sistemática.
10. Cumplir con las normas de seguridad del laboratorio, evitando posibles
riesgos.
11. Elaboración de un informe en el que se reflejen de forma clara y concisa los
resultados y las conclusiones obtenidas a lo largo de la realización del
proyecto.
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3.1. HIDRÓXIDOS DOBLES LAMINARES (HDLs) 
Los Hidróxidos Dobles Laminares son estructuras sintéticas formadas por 
láminas de hidróxidos metálicos cargadas positivamente que son estabilizadas con 
aniones interlaminares. La presencia de grupos hidroxilo en las superficies de sus 
láminas y los aniones intercambiables los hace compuestos ideales para preparar 
productos funcionalizados con moléculas orgánicas, permitiendo la obtención de nuevos 
materiales en escala nanométrica que cubren una gama amplia de aplicaciones, desde 
materiales biológicamente compatibles hasta catalizadores o materiales para 
remediación ambiental (1). 
Estos hidróxidos son compuestos sintéticos con estructuras análogas a la 
hidrotalcita. En la literatura científica se les conoce también como compuestos tipo 
hidrotalcita, arcillas aniónicas o arcillas sintéticas. 
 
3.1.1. ARCILLAS LAMINARES 
Las arcillas, desde el punto de vista geológico, se definen como minerales 
inorgánicos con tamaños de partícula igual o menor a 2 µm. La composición química de 
las arcillas es variada, predominando los aluminosilicatos y se caracterizan por ser, de 
manera general, cristalinas con morfología laminar. Las láminas pueden escalonarse 
formando un nuevo tipo de estructura, la cual presenta una unión química fuerte en dos 
de sus dimensiones, pero sólo tienen interacciones débiles en su tercera dimensión. 
Como resultado, dichas moléculas disponen de propiedades físicas y químicas únicas, 
como lo es la habilidad de adsorber iones en su interfaz. 
Una forma de clasificar las arcillas laminares es en función de su capacidad de 
intercambio iónico y, relacionado con esto, la carga neta que presentan las láminas 
metálicas. Aunque son muy escasas, existen arcillas sin capacidad de intercambio 
iónico, arcillas neutras. Si la carga neta superficial de la lámina es negativa, en la región 
interlaminar se encontrarán cationes que intervendrán en el balance de las cargas, son 
las arcillas catiónicas. Siguiendo esta misma lógica, las láminas cargadas positivamente 
contendrán aniones balanceando las cargas del mineral, son las arcillas aniónicas. Se 
puede observar en la figura 1 la diferencia entre la estructura de una arcilla aniónica y 
otra catiónica. 
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3.1.2. HIDROTALCITA 
 La hidrotalcita es el mineral más representativo de las arcillas aniónicas. Es una 
arcilla natural resultante de las variaciones isomórficas de capas tipo brucita [Mg(OH)2] 
cuando se sustituyen cationes Mg2+ por cationes Al3+ (figura 2). Estas sustituciones 
confieren la carga positiva a las láminas. En la hidrotalcita, el anión carbonato es el 
anión predominante. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1. Representación esquemática de la estructura de las arcillas catiónicas (izquierda) y aniónicas 
(derecha). Fuente: Memoria “Aplicación de hidrotalcitas como adsorbente para la reducción de la 
contaminación por plaguicidas de aguas y suelos”. Felipe Bruna González (5) 
Figura 2. Esquema de la estructura que presentan las hidrotalcitas. Fuente: Memoria 
"Síntesis de hidrotalcitas y materiales derivados: Aplicación en catálisis básica". Mª de 
los Ángeles Ocaña Zarceño (3) 
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3.1.3. ANTECEDENTES 
 Aunque la hidrotalcita fue descubierta en Suecia en el año 1842, no fue hasta el 
año 1915 cuando apareció la primera publicación de su fórmula exacta 
[Mg6Al2(OH)16CO3·4H2O] por parte de E. Manasse, profesor de Mineralogía en la 
Universidad de Florencia (Italia) que afirmó que los iones carbonato son esenciales en 
este tipo de estructura. 
 A medida que la tecnología avanzaba se pudieron realizar diferentes 
investigaciones como la de Aminoff and Broomè en 1930 que mediante ensayos con 
rayos X dieron a conocer la existencia de dos tipos de hidrotalcitas, la primera con 
simetría romboédrica y la segunda con simetría hexagonal. En 1942, Feitknecht realizó 
un gran número de síntesis de diferentes de compuestos con la estructura hidrotalcita a 
los que nombró como “estructuras dobles laminares” (figura 3), con la idea de que los 
compuestos que sintetizaba estaban constituidos por una capa del hidróxido de uno de 
los cationes intercalada con una capa del segundo. Finalmente, estos estudios 
preliminares fueron refutados por Allmann tras la realización de un análisis de rayos X 
demostrando que los dos cationes se localizaban en la misma capa y únicamente los 
iones carbonato y el agua se localizaban en la capa intermedia. 
 
 
 
 
 
 En el año 1970, se concretó que los materiales con estructura hidrotalcita podían 
emplearse como catalizadores y fue presentada la primera patente por la empresa 
BASF para emplear las hidrotalcitas como catalizadores para la hidrogenación catalítica. 
En años posteriores Miyata y otros, llevaron a cabo estudios extensos de la síntesis y 
las propiedades físico-químicas de estos materiales, especialmente en reacciones de 
intercambio aniónico (2). 
 Las propiedades básicas de estos materiales fueron investigadas por Reichle 
(1986) en reacciones de polimerización mediante catálisis básica y reacciones de 
condensación aldólica. Las propiedades de intercambio aniónico de estos materiales 
han sido estudiadas extensamente por Pinnavaia (1995) en sus trabajos sobre la 
introducción de aniones polioxometalatos para formar hidrotalcitas piraleadas y estudiar 
su efecto en el comportamiento catalítico (3). 
 
  
 
Figura 3. Estructura de la hidrotalcita por Feitknecht. Fuente: 
"Hydrotalcite-type anionic clays: Preparation, properties and 
applications". F.Cavani (2) 
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3.1.3. ESTRUCTURA 
Desde la perspectiva de la química de materiales, la estructura de los Hidróxidos 
Dobles Laminares se describe a partir de la estructura del hidróxido de magnesio, 
Mg(OH)2, comúnmente llamado brucita. En la brucita las unidades básicas son láminas 
con cationes Mg2+ localizados en el centro y coordinados octaédricamente por seis 
grupos OH- (figura 3). De acuerdo con el segundo postulado de Pauling, cada catión 
Mg2+ comparte sus cargas con seis aniones por los que aporta +2/6=+1/3 de carga; 
mientras que cada OH- coordinado con tres centros de magnesio aportaría -1/3, lo que 
resulta en una carga electrostática total (+1/3 -1/3=0) neutra (1). 
  
Los HDLs son el resultado de la sustitución isomórfica de una fracción de 
cationes magnesio por un catión trivalente (M3+), generando así un residuo de carga 
positiva en las láminas, la cual se compensa por la presencia adicional de aniones 
interlaminares (figura 4).  
 La fórmula general de los hidróxidos dobles laminares es: [𝑀𝑀2+1−𝑥𝑥𝑀𝑀3+𝑥𝑥(𝑂𝑂𝑂𝑂)2]𝑥𝑥+(𝐴𝐴𝑛𝑛−)𝑥𝑥/𝑛𝑛 ·𝑚𝑚𝑂𝑂2𝑂𝑂                   (1) 
  
, donde M2+ es un catión divalente (Ca2+, Mg2+, Zn2+, Cu2+…), M3+ es un catión trivalente 
(Al3+, Cr3+, Fe3+, Mn3+…), An- es un anión (Cl-, NO3-, ClO4-, CO32-…).  
 
 
 
 
Figura 4. Sección de lámina de brucita que muestra los centros de Mg2+ coordinados con 6 aniones OH- y 
cada OH- coordinado con 3 cationes Mg2+ (izquierda) y dos láminas contiguas de brucita (derecha). 
Fuente: Archivo 9003076 de la Crystallography Open Database. 
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La fracción x del catión trivalente determina la carga electrostática de las 
láminas. Algunos minerales naturales contienen un valor fijo de x= 0,33, aunque la 
estructura puede ser estable en rangos que varían de 0,20 a 0,33. 
El tamaño de los radios catiónicos M2+ y M3+ es un parámetro importante en la 
síntesis de los HDLs. Generalmente, las sustituciones isomórficas son regidas por 
consideraciones del tamaño iónico y contienen metales con radios catiónicos 
semejantes, aunque esto no es necesariamente una regla. La estructura de los 
hidróxidos dobles laminares es lo suficientemente flexible para permitir cualquier catión 
M3+ con una variación en radio iónico de 0,67A 0,93A y se tornan inestables cuando el 
radio iónico de M2+ es menor a 0,60A. 
En el espacio interlaminar, además de los aniones, están presentes las 
moléculas de agua interaccionando tanto con las láminas de los cationes metálicos 
como con los aniones de la intercapa por medio de enlaces de hidrógeno. El concepto 
de que estos enlaces de hidrógeno están continuamente rompiéndose y reformándose, 
así como el que las moléculas de agua están en un estado de continuo flujo, se ha 
corroborado con experimentos realizados por resonancia magnética nuclear de protón 
(1). 
 
 
Figura 5. Representación de la estructura de HDLs. Fuente: "Hidróxidos dobles 
laminares: arcillas sintéticas con aplicaciones en nanotecnología". David R 
Martínez. (1) 
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3.1.4. PROPIEDADES 
Los Hidróxidos Dobles Laminares presentan una serie de propiedades que les hacen 
atractivos para su utilización en diversas áreas. De entre ellas destacan: 
1. Estabilidad química 
2. Estabilidad térmica 
3. Alta área superficial específica 
4. Efecto memoria 
5. Alta capacidad de intercambio aniónico 
6. Propiedades ácido-base 
 
3.1.4.1. ESTABILIDAD QUÍMICA 
 La estabilidad química es de gran importancia para muchas aplicaciones 
prácticas de los HDLs. Desde el punto de vista geoquímco, la estabilidad de los HDLs 
se evalúa en términos de la solubilidad en agua. La estabilidad incrementa en el orden 
Mg2+<Mn2+<Co2+<Zn2+ para cationes divalentes, y Al3+<Fe3+ para cationes trivalentes. 
Esta tendencia concuerda con los valores de pK para los hidróxidos metálicos 
correspondientes, por lo tanto, de forma adicional a la solubilidad, una solución acuosa 
de HDL conteniendo Mg resulta más alcalina que una solución conteniendo Zn. 
 
3.1.4.2. BASICIDAD 
 La basicidad que presentan las hidrotalcitas puede ser modificada cambiando la 
naturaleza del catión laminar o de los aniones interlaminares. Las arcillas aniónicas 
exhiben propiedades básicas, sensiblemente más bajas que las de los óxidos mixtos 
obtenidos en su descomposición térmica (3).  
 Al someter a la hidrotalcitas a tratamiento térmico, se pone de manifiesto la 
basicidad debida a tres tipos de centros: 
1. Grupos hidroxilos terminales (se comportan como centros básicos de Brönsted) 
2. Pares ácido-base (O2--M+) 
3. Oxígenos terminales: O2- 
La fuerza de los sitios básicos en la hidrotalcitas calcinadas a 600ºC es 150 veces 
mayor que en el caso de MgO calcinado, siendo los valores del área específica en la 
hidrotalcita calcinada 3 veces mayor. 
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3.1.4.3. ESTABILIDAD TÉRMICA 
 La estabilidad térmica de los HDLs ha sido investigada de manera intensa, 
debido a que los productos de descomposición térmica resultan de gran interés para las 
aplicaciones en el área de catálisis. Aún con la diversidad en composición de metales, 
la mayoría exhiben un comportamiento similar que ocurre en tres etapas principales: 
1. Deshidratación 
Tiene lugar a bajas temperaturas (inferiores a 225ºC) y representa la pérdida del 
agua fisisorbida y del agua interlaminar. Se diferencia la pérdida del agua 
fisisorbida a temperaturas inferiores a 100ºC. 
2. Descomposición química 
Se da en el rango de temperaturas de entre 300-400ºC e incluye la pérdida de 
los grupos hidróxido unidos a los cationes laminares y la descomposición de los 
aniones interlaminares, formando una mezcla de óxidos. 
3. Cristalización de los óxidos 
La mezcla de óxidos resultante de la descomposición térmica de los HDLs tiene 
propiedades interesantes como son: una alta área superficial específica en el intervalo 
100-300 m2/g y la interdispersión homogénea de los elementos térmicamente estables. 
 
3.1.4.4. EFECTO MEMORIA 
 El efecto memoria es una de las propiedades más importantes que presentan 
los materiales con estructura de hidrotalcita, este efecto consiste en que después de 
someterse a calcinación las hidrotalcitas pueden recuperar su estructura original al 
ponerse en contacto con disoluciones que contienen el anión inicial u otro diferente e 
incluso en determinadas condiciones se puede producir al ponerlo en contacto con 
vapor de agua o CO2. Esta reconstrucción será completa si se ha producido la 
calcinación a bajas temperaturas (<600ºC) (3).  
 
3.1.4.5. INTERCAMBIO ANIÓNICO 
 Las características de la estructura laminar que presentan los hidróxidos dobles 
laminares dotan a éstos de una propiedad de suma importancia, su capacidad de 
intercambio aniónico. Este intercambio aniónico tiene lugar en el espacio interlaminar, 
donde los aniones hidratados se pueden intercambiar para formar HDLs con nuevas 
composiciones y consecuentemente, con diferentes propiedades. Los nuevos aniones 
pueden ser orgánicos o inorgánicos y su selección dependerá de la propiedad requerida. 
De esta manera, para aplicaciones biomédicas, se pueden colocar aniones que sean 
fármacos anticancerígenos, antibióticos, antiinflamatorios, etc.; para aplicaciones 
catalíticas se pueden insertar iones organometálicos o en la síntesis de nuevos 
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materiales, se pueden intercalar monómeros que posteriormente se polimericen en el 
espacio interlaminar. 
 La propiedad de intercambio iónico puede ser aplicada bidireccionalmente para 
que el anión interlaminar sea liberado a un medio específico o para que un anión en el 
medio sea capturado por las partículas de HDL (4). 
 
 
3.1.5.  MÉTODOS DE SÍNTESIS   
Las estructuras tipo hidrotalcita son poco comunes en la naturaleza, mientras que a 
nivel laboratorio e industrial su síntesis es relativamente sencilla y de bajo costo. 
Algunos métodos para la síntesis de HDLs son: 
1. Método por coprecipitación 
2. Método de la urea 
3. Reconstrucción (efecto memoria) 
4. Hidrólisis inducida,  
5. Técnica sol-gel  
6. Electrosíntesis  
7. Métodos asistidos con tratamiento hidrotermal.  
A la hora de realizar la síntesis de los hidróxidos dobles laminares por cualquiera de 
los métodos, es necesario tener en cuenta la siguiente consideración: Para obtener una 
hidrotalcita pura es necesario elegir el ratio correcto entre los cationes y los aniones 
para ello se deben cumplir: 
0,2 ≤ 𝑀𝑀(𝐼𝐼𝐼𝐼)[𝑀𝑀(𝐼𝐼𝐼𝐼) + 𝑀𝑀(𝐼𝐼𝐼𝐼𝐼𝐼)] ≤ 0,4         (2) 1
𝑛𝑛
≤
𝐴𝐴𝑛𝑛−
𝑀𝑀(𝐼𝐼𝐼𝐼𝐼𝐼)≤ 1       (3) 
 
Además, el anión introducido en la hidrotalcita debe estar presente en alta 
concentración en la disolución y tener la mejor afinidad con la hidrotalcita para evitar 
que el anión de la sal metálica que entra contamine la hidrotalcita. 
A continuación, se presentan las 3 metodologías más utilizadas en la síntesis de 
hidrotalcitas: coprecipitación, intercambio aniónico y reconstrucción. 
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3.1.5.1. COPRECIPITACIÓN 
 La coprecipitación consiste en la adición paulatina y por goteo de una solución 
alcalina (NaOH, NH4OH, KOH) a una solución que contiene la mezcla de dos sales 
metálicas (M2+ y M3+) con anión común. Los parámetros considerados de mayor 
importancia en la preparación de HDLs por este método son la temperatura, pH, 
concentración de las sales metálicas en la solución, solubilidad, velocidad de flujo de 
reactivos, lavado, secado y envejecimiento del precipitado.  
 
 Este método ha sido ampliamente utilizado para la preparación de hidrotalcitas 
con carbonato como anión interlaminar. Sin embargo, para introducir aniones diferentes, 
se debe evitar la presencia de CO2 en la disolución, ya que provocaría la intercalación 
del ión CO32- dada la gran afinidad de este anión por el espacio interlaminar de la 
hidrotalcita (5). 
 
 Los materiales preparados por coprecipitación presentan un alto grado de 
cristalinidad, bajo tamaño de partícula, área superficial específica elevada y un promedio 
elevado de diámetro de poro, propiedades que resultan de gran interés para muchas 
aplicaciones tecnológicas. 
 
3.1.5.2. MÉTODO DE INTERCAMBIO IÓNICO 
 Se trata del método más común para modificar los aniones interlaminares en las 
estructuras de los HDLs con aniones interlaminares diferentes al presente en la sal 
utilizada en la síntesis. El proceso que ocurre en este método es una sustitución 
isomórfica del contenido interlaminar (la estructura laminar de los HDLs se mantiene 
inalterada y únicamente se modifica la dimensión del espacio interlaminar de acuerdo 
con el tamaño del nuevo anión) y puede ser reversible mediante tratamientos químicos 
o térmicos apropiados.  
 Las propiedades de intercambio iónico para aniones inorgánicos simples están 
bien documentadas. El orden de preferencia por aniones inorgánicos sencillos (o 
capacidad para ser retenidos entre las láminas) en orden creciente es NO3-<Br-<Cl-
<HPO42-<CO32-. 
 La capacidad de intercambio iónico se ve afectada por las especies iónicas en 
la interfase, la carga laminar, y el radio catiónico. Las reacciones de intercambio iónico 
son sencillas y consisten en poner en contacto al HDL en una solución concentrada del 
nuevo anión.  
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3.1.5.3. MÉTODO DE RECONSTRUCCIÓN 
 El método de reconstrucción está basado en el efecto memoria explicado con 
anterioridad. En él se pone en contacto una suspensión de los óxidos mixtos obtenidos 
tras la calcinación de los HDLs con una disolución acuosa del anión que se desee 
incorporar a la interlámina y se agita. Transcurrido el tiempo necesario de contacto, 
mediante este método se habrán conseguido incorporar aniones orgánicos, inorgánicos, 
polioxometalatos e iones complejos al HDL.  
 
 
3.1.6. APLICACIONES DE LOS HDL 
 En los últimos años ha habido un incremento importante en el desarrollo de 
investigaciones que conciernen a los hidróxidos dobles laminares. Este mayor interés 
en estos materiales se debe a la facilidad de síntesis, versatilidad en el alojamiento de 
iones interlaminares y a las múltiples aplicaciones que se han descubierto en distintas 
áreas. Algunas de ellas se presentarán a continuación. 
 
3.1.6.1. CATÁLISIS 
 Los hidróxidos dobles laminares pueden ser utilizados como catalizadores, 
soportes catalíticos o precursores de óxidos catalizadores. La selección de los metales 
involucrados en la composición del HDL, determinará el tipo de reacción que el 
compuesto laminar pueda catalizar. La diversidad de composiciones y efectos catalíticos 
es muy amplia, pero algunos ejemplos son: reducción de aldehídos a alcoholes, 
hidrogenación selectiva de aldehídos, condensaciones aldólicas o hidrólisis de nitrilos 
aromáticos. 
 
3.1.6.2. MEDICINA Y BIOLOGÍA 
 En un principio, los HDLs encontraron aplicaciones sencillas como 
medicamentos antiácidos, pero al aumentar la comprensión de su estructura y 
propiedades se obtuvieron aplicaciones más sofisticadas, utilizándose como matrices 
hospederas de moléculas con actividad biológica. 
 Gracias a que la liberación de moléculas dentro de los HDL es controlable, estos 
materiales se han convertido en matrices prometedoras en el campo farmacéutico, 
además de retener biomoléculas y fármacos en el espacio interlaminar, es posible 
introducir material genético. 
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3.1.6.3. AMBIENTALES 
 Los HDLs se han utilizado con éxito en experimentos de remediación ambiental. 
Aplicaciones concretas se dan en la eliminación de organismos como bacterias y virus 
de cepas indicadoras en aguas sintéticas, metales pesados y pesticidas (1). 
 Los HDLs también pueden ser considerados como soportes para agentes 
químicos específicos como fotoestabiizadores, tintes o colorantes. Estos compuestos 
son a menudo solubles en agua, con grupos funcionales que favorecen la interacción 
con el HDL, pudiendo ser fácilmente intercalados en el espacio interlaminar y conseguir 
su eliminación de las aguas. Esta parte es la que se ha considerado de interés para la 
consecución de algunos de los objetivos de este TFG. 
 
 
 
3.2. NARANJA DE METILO (NM) 
 
 El 4-dimetilamino-4’-azobencenosulfonato sódico, conocido como naranja de 
metilo (figura 6) es un compuesto azoderivado, esto es, que presenta un enlace azo 
(doble enlace -N=N-) entre dos anillos aromáticos de ahí, su intensa coloración debido 
a las características cromóforas de este grupo funcional conjugado. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6. Estructura del naranja de metilo 
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3.2.1. ESTRUCTURA 
 El naranja de metilo se obtiene tras una serie de reacciones entre sales de 
diazonio y aminas aromáticas. Se distinguen tres etapas en su obtención: 
1. Desprotonación del grupo amino con carbonato de sodio 
 
2. Formación de la sal de diazonio 
 
 
 
 
 
3. Acoplamiento azoico 
 
Finalmente, se puede obtiene la estructura ya observada en la figura 6. 
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3.2.2. PROPIEDADES 
 Las propiedades más importantes del naranja de metilo se pueden observar en 
la siguiente tabla. 
 
Tabla 1. Propiedades del Naranja de Metilo. Fuente: Elaboración propia 
Propiedades físico-químicas del Naranja de Metilo 
Sinónimos Naranja de Metilo, Sal de Sodio 
Fórmula Química C14H14N3NaO3S 
Peso molecular 327,34 g/mol 
Estado físico Sólido 
Apariencia Polvos o cristales de color amarillo a naranja 
pH 
Intervalo de transición visual pH=3,2 (rosado) - pH=4,4 
(amarillo) 
Temperatura de 
Fusión 
>300ºC 
Solubilidad Soluble en agua  
 
 En el Anexo I, se recogen aspectos adicionales de esta sustancia química. 
 
 
 
3.2.3. APLICACIONES 
3.2.3.1. INDICADOR ÁCIDO-BASE 
El naranja de metilo se emplea además de cómo colorante, también como 
indicador ácido-base cuya pKa es 3,7. En disoluciones diluidas de pH superior a 4,4 es 
amarillo (λmax 460 nm). Cuando se adiciona un ácido a esta solución, el naranja de metilo 
se protona y el ión protonado predomina cuando el pH es igual o inferior a 3,2 (figura 7). 
Esta forma protonada presenta una λmax de 520 nm y es de color rojo. 
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3.2.3.2. OTRAS APLICACIONES 
 En la actualidad, se registran muchas aplicaciones para el naranja de metilo, 
algunas de ellas se recogen en la siguiente figura. Este TFG se centra en su utilización 
como colorante de teñido. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 7. Cambio en la estructura del Naranja de Metilo cuando es protonado (indicador 
ácido-base). Fuente: Química Orgánica: estructura y reactividad, volumen 2. Seyhan Ege (14) 
ácido conjugado del naranja 
de metilo, estabilizado por 
deslocalización de la carga 
a pH 3,2: rojo λmax 520 nm 
Aplicaciones
Colorante 
de teñido
Citología 
junto 
Solución 
Fuschin
Indicador 
ácido-base
Preparación 
sustancias 
farmacia
Alcalinidad 
de fangos 
en Ind. 
Petróleo
Figura 8. Aplicaciones del naranja de metilo. Fuente: Elaboración propia 
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3.2.4. MÉTODOS DE ELIMINACIÓN DE COLORANTES  
 Existe un número importante de técnicas específicas destinadas a la eliminación 
del color de las aguas residuales. De todas ellas, las que más ampliamente se han 
utilizado en la industria textil hasta el momento son las siguientes: 
• Coagulación-floculación 
• Adsorción con carbón activo 
• Tecnologías de membrana 
• Tratamiento con ozono 
 Cuando los procesos de coagulación-floculación se utilizan como tratamiento 
para eliminar el color de los efluentes textiles, el coagulante debe ser sobre dosificado 
para alcanzar la completa eliminación del colorante. Previamente deben realizare 
ensayos de laboratorio para determinar las concentraciones apropiadas de coagulante 
y polielectrolito, y para fijar el pH óptimo de trabajo. Sin embargo, esta técnica produce 
un residuo que requiere de un tratamiento adicional para ser destruido, mientras el 
exceso de sales inórganicas utilizadas como coagulante incremente la conductividad del 
agua. 
 La adsorción con carbón activo ofrece buenos rendimientos de eliminación del 
colorante (cercanos al 95%), pero el carbón activo tiene un coste elevado y sólo es 
reutilizable un cierto número de veces. Las moléculas voluminosas del colorante quedan 
adsorbidas fácilmente pero su desorción es muy dificultosa y requiere de pirólisis. Una 
alternativa de bajo coste al uso de carbón activo comercial sería la producción de carbón 
activado a partir de residuos de la propia industria textil.  
 Respecto a las tecnologías de membrana, tanto la nanofiltración como la 
ósmosis inversa son efectivas en la retención de colorantes y otros productos textiles. 
Pueden separar todo tipo de colorantes solubles, incluido colorante reactivos 
hidrolizados de bajo peso molecular. Las principales desventajas de las tecnologías de 
membrana son su elevado consumo energético y la generación de un nuevo efluente 
fuertemente coloreado (de menor volumen, pero más concentrado) que debe ser tratado 
por pirólisis. Los procesos de ensuciamiento y colmatación de la membrana también 
son inconvenientes a tener en cuenta. 
 El tratamiento con ozono de efluentes de tintura se basa en el hecho que el 
ozono es uno de los oxidantes más poderosos, capaz de oxidar las moléculas del 
colorante, fragmentando sus enlaces y produciendo especies incoloras, debido a la 
formación de radicales hidroxilo (OH-). La ozonización de baños de tintura alcanza 
elevados niveles de decoloración en cortos tiempos de tratamiento, y en un amplio rango 
de pH, generando especies incoloras y más biodegradables. Sin embargo, se requieren 
tiempos de tratamiento mucho mayores para eliminar la DQO adecuadamente, lo que 
implica unos consumos eléctricos muy elevados. (6) 
 Por todo lo descrito anteriormente, se cree que el uso de HDL podría ser una 
buena alternativa de uso, pero requiere de estudios que avancen en su conocimiento. 
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3.3. ADSORCIÓN 
 La adsorción es la transferencia de un soluto presente en un gas o líquido hacia 
la superficie de un sólido donde el soluto es retenido como resultado de atracciones 
intermoleculares con los puntos activos de dicho sólido. La sustancia que se concentra 
en la superficie del sólido o se adsorbe se denomina adsorbato y la fase sobre la que 
se adsorbe adsorbente. 
 
 Se pueden diferenciar dos tipos de adsorción según el tipo de atracción entre el 
soluto y el adsorbente: 
  
 Adsorción física 
Si el adsorbato y la superficie del adsorbente interactúan solo por medio 
de fuerzas de Van der Waals. Las moléculas adsorbidas están ligadas 
débilmente a la superficie y los calores de adsorción son bajos. 
  
 Adsorción química 
Se da cuando las moléculas adsorbidas reaccionan químicamente con 
los puntos activos de la superficie, en este caso se forman y rompen enlaces, el 
calor de adsorción tiene intervalos de valores análogos a los de una reacción 
química. 
 
 
3.3.1. MATERIALES ADSORBENTES 
 Al ser la acumulación de adsorbato por unidad de superficie muy pequeña, la 
adsorción se suele llevar a cabo en materiales porosos, de elevada superficie específica 
y volumen de poros, disponiendo así de una elevada capacidad de adsorción.  
 Las características principales de un material que son evaluables en su uso 
como adsorbente son: 
1. La capacidad de adsorción que se define como la cantidad de adsorbato que 
puede retenerse en el adsorbente por unidad de masa o volumen. La capacidad 
de adsorción se relaciona directamente con la superficie específica del material 
y con su volumen de poros, así como con el tamaño de poro promedio del 
material. 
2. La selectividad es el cociente entre la capacidad de adsorción de un componente 
y la correspondiente a otro en una mezcla dada. De esta forma, la selectividad 
representa la manera más simple de descripción de un equilibrio 
multicomponente.  
3. La regenerabilidad de un adsorbente es la capacidad de mantener sus 
propiedades texturales y adsorbentes después de un número finito de ciclos de 
utilización. 
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4. La cinética de transferencia se relaciona directamente con la resistencia al 
transporte en las zonas interparticulares. Controla el tiempo de un ciclo en los 
procesos de adsorción de lecho fijo. En general, la velocidad del proceso de 
adsorción queda determinada por la difusión interna. 
 
3.3.2. MECANISMOS DE ADSORCIÓN DE COLORANTES EN HDLS  
 La adsorción de distintos solutos en los hidróxidos dobles laminares (adsorbente) 
se puede dar mediante dos posibles mecanismos, adsorción superficial o intercambio 
aniónico. En muchas ocasiones se dan ambos mecanismos simultáneamente. 
 
3.3.2.1. ADSORCIÓN FÍSICA 
 Debido a sus altas áreas superficiales específicas, en los HDLs se puede dar 
adsorción física en los HDLs. Como ya se ha explicado anteriormente, en el caso de la 
existencia de adsorción física, los solutos se mantienen unidos a la superficie de los 
hidróxidos dobles laminares por medio de fuerzas de Van der Waals (interacción débil). 
 La molécula fisisorbida mantiene su identidad ya que la energía de estas uniones 
es insuficiente para romper sus enlaces. La fisisorción no es un proceso especifico ya 
que las fuerzas que intervienen no lo son y no existe una selectividad marcada entre el 
adsorbato y el adsorbente. La fisisorción se produce en multicapas, la primera capa 
viene determinada por las fuerzas entre el adsorbente y el adsorbato, mientras que para 
las capas siguientes depende de las interacciones entre distintas moléculas de 
adsorbato. 
3.3.2.2. QUIMISORCIÓN SOBRE GRUPOS BÁSICOS 
 Los HDL exponen a la solución, además de sus espacios interlaminares, las 
superficies externas. Estas son láminas brucíticas expuestas a la solución circundante, 
cuya carga está balanceada por la adsorción de contraiones, que son los mismos 
aniones involucrados en el intercambio. En los bordes, los entornos de coordinación de 
los cationes son distintos a los del seno de la lámina, y los metales, en vez de estar 
rodeados solamente por oxhidrilos, están también rodeados por moléculas de agua y 
oxhidrilos. Estas moléculas de agua y grupos OH pueden ser intercambiados por 
aniones, en una reacción que es mucho más específica que el intercambio iónico, y que 
se conoce como quimisorción o compleación superficial. 
 La contribución de este nuevo proceso a la eliminación de un anión de la solución 
en particular dependerá no solo del tamaño del anión, sino que también de la afinidad 
del mismo por estos sitios. (7) 
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3.3.2.3. INTERCAMBIO ANIÓNICO 
 Es una forma de interacción química. Este mecanismo implica el intercambio de 
aniones y es característico de las arcillas aniónicas. El intercambio aniónico requiere 
que la sustancias que se desean que sean adsorbidas presenten propiedades 
aniónicas, como por ejemplo ocurre en los colorantes. 
 El proceso de intercambio iónico, típico de sólidos laminares no es una clásica 
reacción química con ruptura y/o formación de enlaces covalentes, sino que está 
definida por la sustitución, parcial o total, de los iones móviles unidos mediante 
interacción física, electrostáticamente a la estructura sólida de carga opuesta. Cuando 
se produce el intercambio parcial, el sólido adquiere una nueva estructura formada por 
una sucesión alternada de espacios interlaminares ocupados por los aniones originales 
del HDL y los aniones de la sustancia a eliminar. 
 
3.3.2.4. RECONSTRUCCIÓN DE LA ESTRUCTURA LAMINAR 
 En el caso de emplear como adsorbentes los productos obtenidos en la 
calcinación de los hidróxidos dobles laminares, esto es, óxidos mixtos de aluminio y 
magnesio, en la eliminación de los colorantes entra en juego la importante propiedad 
que presentan los HDLs, el efecto memoria. 
Este mecanismo de adsorción de aniones aprovecha una de las propiedades 
más importantes de los HDLs, el efecto memoria, que como ya se explicó consiste en 
que, tras la calcinación de estos materiales, los óxidos mixtos que se obtienen en 
contacto con disoluciones con aniones son capaces de recuperar su estructura laminar 
original. En la figura 8, se representa de manera esquemática el proceso que 
experimenta la hidrotalcita para adsorber los aniones de un colorante mediante 
reconstrucción de su estructura laminar. En primer lugar, se somete el material a un 
tratamiento térmico de entre 70-200ºC para eliminar el agua contenida en él. A 
continuación, se sigue aplicando calor hasta temperaturas de entre 300-600ºC, 
produciéndose la descarbonatación del material y el colapso de su estructura dando 
lugar a una mezcla de óxidos mixtos. A partir de estos óxidos, mediante su puesta en 
contacto con el colorante que se desea adsorber y gracias al efecto memoria, los 
aniones de éste se introducen en los espacios interlaminares, reconstituyéndose así la 
estructura y obteniendo un nuevo hidróxido doble laminar. 
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 Mediante este mecanismo de adsorción de aniones, aunque es más lento que 
los dos primeros, se consiguen alcanzar rendimientos de eliminación superiores. 
 
 
 
3.4. MODELOS CINÉTICOS ADSORCIÓN 
 La cinética describe la velocidad de adsorción del adsorbato en el adsorbente y 
determina el tiempo en que se alcanza el equilibrio. Además, es necesaria para 
seleccionar las condiciones de operación óptimas y proporciona información notable 
para diseñar y modelar el proceso de adsorción. 
 Varios modelos pueden ser utilizados para analizar la cinética de los procesos 
de adsorción. A continuación, se presentarán los tres más empleados: modelos de 
pseudo primer orden y pseudo segundo orden y modelo de difusión intra-partícula. 
 
 
 
Figura 9. Representación esquemática del proceso de adsorción de aniones por reconstrucción de la estructura 
laminar en HDL. Fuente: Elaboración propia 
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3.4.1. MODELO DE PSEUDO PRIMER ORDEN 
 Tras numerosos intentos para la formulación de una expresión general para 
describir la cinética de adsorción en superficies sólidas para el sistema de adsorción 
líquido-sólido, en 1898, Largergren (7) presentó la ecuación de velocidad de pseudo 
primer orden. Esta ecuación cinética se basa en la idea de que la velocidad de adsorción 
de un sistema depende de la capacidad de adsorción del sólido o adsorbente.  
 El modelo dado por Largergren es definido como: 
𝑑𝑑𝑑𝑑
𝑑𝑑𝑑𝑑
= 𝑘𝑘1(𝑑𝑑𝑒𝑒 − 𝑑𝑑)              (4) 
Integrando la ecuación 4 con respecto a las condiciones límites q=0 a t=0 y q=qe a t=t, 
se obtiene: 
𝑙𝑙𝑛𝑛
(𝑑𝑑𝑒𝑒 − 𝑑𝑑)
𝑑𝑑𝑒𝑒
= −𝑘𝑘1 · 𝑑𝑑            (5) 
Donde q y qe son los gramos de soluto adsorbidos por gramo de adsorbente a cualquier 
tiempo y en el equilibrio respectivamente, y k1 es la constante de velocidad de adsorción 
con unidades de min-1. 
 De esta forma, representando los valores de ln(qe-q) frente a t, se puede obtener 
el valor de la constante de velocidad del proceso de adsorción y la concentración del 
soluto en el equilibrio a partir de la pendiente y la ordenada en el origen. 
 
 
3.4.2. MODELO DE PSEUDO SEGUNDO ORDEN 
 El modelo de pseudo segundo orden desarrollado por Ho y McKay (8), asume 
que la capacidad de adsorción es proporcional al número de centros activos del 
adsorbente y que la velocidad de adsorción se encuentra controlada por adsorción 
química.  
 La ecuación de este modelo es: 
𝑑𝑑𝑑𝑑
𝑑𝑑𝑑𝑑
= 𝑘𝑘2(𝑑𝑑𝑒𝑒 − 𝑑𝑑)2              (6) 
Integrando la ecuación 6 entre las condiciones límites q=0 cuando t=0 y q=qe cuando t=t 
se obtiene la ecuación: 
𝑑𝑑
𝑑𝑑
= 1
𝑘𝑘2𝑑𝑑𝑒𝑒2
+ 𝑑𝑑
𝑑𝑑𝑒𝑒
           (7) 
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Donde k2 es la constante de velocidad de pseudo segundo orden con unidades 
(g/min·mg). 
 Si se representa t/q frente a t se puede obtener, a partir de la pendiente y de la 
ordenada en el origen, los valores de qe y k2, respectivamente. 
La expresión del modelo de pseudo segundo orden se usaba para describir la 
quimisorción a través de fuerzas covalentes entre el adsorbente y adsorbato y el 
intercambio iónico. En los últimos años, este modelo se ha aplicado ampliamente a la 
adsorción de contaminantes de disoluciones acuosas.  
 
 
3.4.3. MODELO DE DIFUSIÓN INTRAPARTICULAR 
 La hipótesis sobre el mecanismo de difusión intraparticular en el interior de los 
poros de la partícula de adsorbente está basada en el transporte de soluto a través de 
la estructura interna de los poros de adsorbente y la difusión propiamente dicha en el 
sólido, lo que conlleva que el adsorbente posea una estructura porosa homogénea. 
 Weber y Morris (1963) concluyeron que, en un proceso controlado por la 
adsorción en los poros, la velocidad inicial es directamente proporcional a la 
concentración del soluto. La difusión intraparticular se caracteriza por la dependencia 
entre la adsorción específica y la raíz cuadrada del tiempo, siendo la pendiente la 
velocidad de difusión intraparticular (8). 
 La ecuación que define la difusión intraparticular viene dada por: 
𝑑𝑑 = 𝑘𝑘𝑖𝑖𝑖𝑖 · 𝑑𝑑1 2� + 𝐶𝐶          (8) 
Donde kip (mmol/min-1/2·g-1) es la constante de velocidad de difusión intraparticular.  
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3.5. PATENTES 
 La patente es un derecho, otorgado por el Estado a un inventor. Este derecho 
permite al titular de la patente impedir que terceros hagan uso de 
la tecnología patentada. El titular de la patente es el único que puede hacer uso de la 
tecnología que reivindica la patente o autorizar a terceros a implementarla bajo las 
condiciones que el titular fije.  
Las patentes son otorgadas por los Estados por un tiempo limitado que 
actualmente, según normas del ADPIC (Acuerdo sobre los aspectos de los Derechos 
de Propiedad Intelectual relacionados con el Comercio) es de veinte años. Después de 
la caducidad de la patente cualquier persona puede hacer uso de la tecnología de la 
patente sin la necesidad del consentimiento del titular de ésta. La invención entra 
entonces al dominio público.  
El titular de una patente puede ser una o varias personas nacionales o 
extranjeras, físicas o jurídicas, combinadas de la manera que se especifique en la 
solicitud, en el porcentaje ahí mencionado. Los derechos de las patentes caen dentro 
de lo que se denomina propiedad industrial y, al igual que la propiedad inmobiliaria, 
estos derechos se pueden transferir por actos entre vivos o por vía sucesoria, pudiendo: 
rentarse, licenciarse, venderse, permutarse o heredarse. Las patentes pueden también 
ser valoradas, para estimar el importe económico aproximado que debe pagarse por 
ellas.  
3.5.1. REQUISITOS DE PATENTABILIDAD 
 Los requisitos de patentabilidad es la forma que tiene la ley de asegurar que lo 
que se patenta es realmente una invención. Son los siguientes: 
• Carácter técnico 
El objeto de la patente debe ser una solución técnica a un problema técnico. 
• Novedad 
El objeto de la patente no está comprendido en el estado de la técnica. El estado 
de la técnica es toda aquella información accesible al público, en España o en el 
extranjero, en cualquier idioma, a la fecha de la solicitud de la patente. Siempre 
hay que solicitar la patente antes de publicar ya que, un artículo anterior destruye 
la novedad de la patente, aunque sea del mismo autor. 
• Actividad inventiva 
 
La patente no resulta del estado de la técnica de manera evidente para un 
experto en la materia, es decir, no es una simple evolución o aplicación rutinaria 
de los conocimientos que se le suponen a cualquier técnico en la materia. 
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• Aplicación industrial 
 
El objeto de la invención puede ser fabricado o utilizado en cualquier rama de la 
industria o el comercio. La invención debe tener por lo menos una forma de 
realización práctica y debe ser reproducible. No se juzga la calidad o la 
rentabilidad. Solo son relevantes las cualidades o características técnicas. 
 
• Descripción suficiente 
 
La patente debe describir la invención de forma suficientemente clara y completa 
para que un experto en la materia pueda ejecutarla. Esto no incluye el know-how 
necesario para fabricar y comercializar de forma económica y exitosa. 
 
3.5.1.1. ¿QUÉ SE PUEDE PROTEGER CON UNA PATENTE? 
Se pueden proteger con patentes las invenciones consistentes en: 
• Nuevos productos 
• Nuevos usos de productos conocidos 
• Aparatos, herramientas y dispositivos para obtener o fabricar un producto 
• Métodos, procesos y procedimientos de obtención o fabricación 
• Productos o compuestos químico-farmacéuticos y biotecnológicos 
 
Se protege la regla o efecto técnico, con todos sus modos posibles de realización 
práctica, independientemente de la forma externa del objeto o aparatos en el que se 
implemente la tecnología. 
3.5.1.2. ¿QUÉ NO ES PATENTABLE? 
• Invenciones que carecen de carácter técnico como: descubrimientos, teorías, 
obras artísticas, reglas de juegos, programas de ordenador etc. 
• Invenciones no susceptibles de aplicación industrial como: método de 
tratamiento quirúrgico o diagnóstico aplicado al cuerpo. 
• Invenciones cuya explotación comercial sea contraria al orden público o a la 
moralidad: procedimientos de clonación de seres humanos, procedimientos de 
moficación de la identidad genética germinal del ser humano, etc. 
• Razas animales, variedad de vegetales, etc. 
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3.5.2. SOLICITUD DE PATENTES 
 El solicitante debe presentar un documento que conste de las siguientes partes: 
• Primera página 
Se trata de la página identificativa del documento. En ella deben aparecer datos 
administrativos: País, Tipo de documento, NºSolicitud y publicación, Fechas de 
presentación, publicación y concesión, Prioridad, Titular, Inventor y 
Representante. Además de una serie de datos informativos: Título de la 
invención, Resumen, Sector técnico según CIP (Clasificación Internacional de 
Patentes) 
• Memoria descriptiva 
 
En ella aparecen datos e información técnica como son: el objeto de la invención 
y sus ventajas, antecedentes, estado de la técnica conocido, citas, descripción 
técnica detallada, dibujos. 
 
• Reivindicaciones 
 
Delimitan el objeto y alcance del monopolio. Están basadas en la descripción 
técnica y tienen dos partes: el preámbulo, que delimita las características 
técnicas ya conocidas en el estado de la técnica y la parte caracterizadora, que 
son las características técnicas de la invención no conocidas en el estado de la 
técnica. 
La oficina de patentes reportará el informe sobre el estado de la técnica (IET). Este se 
trata de un estudio que indica el grado de novedad y de actividad inventiva de la solicitud 
de patente en función de las reivindicaciones. 
 
3.5.3. PROCEDIMIENTO DE CONCESIÓN 
 Según la ley de patentes 11/1986, existían dos procedimientos diferenciados 
para la obtención de patentes, la diferencia residía en la realización de un examen previo 
para obtener una patente fuerte, mientras que se obtenía una patente débil en el caso 
de no realizar este examen previo. 
 Con la nueva ley de patentes 24/2015, se establece un único procedimiento. Este 
procedimiento aparece en la figura 10. 
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Admisión a 
tramite
Examen formal
Búsqueda 
(IET) y 
publicación de 
la solicitud
Examen de 
fondo y 
Resolución 
(concesión o 
denegación)
Oposición 
(mantenimiento, 
limitación o 
revocación)
Figura 10. Procedimiento de concesión de patentes Ley 24/2015. Fuente: OEPM 
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4.1. BÚSQUEDA DE MÉTODOS ALTERNATIVOS DE SÍNTESIS HDL  
Uno de los objetivos que se plantearon en el presente trabajo ha sido la 
búsqueda de métodos alternativos de síntesis de hidróxidos dobles laminares. Este 
objetivo ayudaría a solucionar dos limitaciones que se encontraron en estudios previos 
durante la síntesis de estos compuestos. La primera limitación es el tiempo que suponía 
el método de coprecipitación empleado, en el que hay que realizar la adición lenta a 
través de buretas de los dos reactivos participantes en la reacción, sin dejar de controlar 
en ningún momento el pH de la mezcla, ya que debe permanecer constante. La segunda 
limitación se trata de la cantidad de material obtenida, ésta es muy pequeña en cada 
síntesis por lo que se precisaba de la realización de varias tandas para obtener una 
masa crítica suficiente para la realización de los ensayos. 
Por todo esto, se buscaba un método alternativo que nos permitiese la obtención 
de una cantidad razonable en una única síntesis, además de intentar rebajar el tiempo 
de la misma. 
Tras una búsqueda en distintas fuentes bibliográficas se decidió elegir los 
siguientes métodos. 
A continuación, se presentan dos alternativas de métodos de síntesis en las que 
se profundizó puesto que cumplían, en principio, con los objetivos marcados para esta 
síntesis. 
 
 
4.1.1. MÉTODO SOL-GEL 
El método Sol-Gel parte de una suspensión coloidal de partículas sólidas o 
cúmulos en un líquido (sol) y la hidrólisis y condensación de este sol para formar un 
material sólido lleno de solvente (gel). 
E. Ramos Ramírez (9) propone una metodología a seguir para la síntesis de 
hidrotalcitas mediante el método sol-gel. Se utilizan como precursores metálicos étoxido 
de magnesio y acetilacetonato de aluminio. Para una relación Mg/Al = 3, se emplean 
0,75 moles de etóxido de magnesio y 0,25 moles de acetilacetonato de aluminio. Ambos 
se disuelven en 350 mL de etanol acidificado con 6 mL de ácido clorhídrico al 35%. A 
continuación, la solución obtenida se irradia en un reactor de microondas durante 10 
minutos con una potencia de 120W a 70ºC para la formación del sol. A la disolución 
irradiada se le ajusta el pH con hidróxido de amonio a 11,5 y se le adicionan 0,5 moles 
de agua. Finalmente, se aplica un segundo tratamiento con irradiación en las mismas 
condiciones para obtener el gel. El gel obtenido se lava con etanol y se seca en una 
estufa a 70ºC. 
Se trata de un método novedoso ya que intenta solucionar un importante 
inconveniente que tiene el método de coprecipitación, el tiempo. Como solución se 
realizan los tratamientos de microondas mencionados, los cuales, resultan un factor 
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clave para la elección de este método. En el laboratorio no se dispone de autoclaves 
con irradiación para poder realizar el tratamiento microondas, pero, según Viky-C Mujica 
(10), se pueden emplear microondas domésticos en la aplicación de tratamiento de 
microondas en la síntesis de hidrotalcitas en el método de coprecipitación.  
Finalmente, este método quedó descartado debido a que como bien indica la 
metodología, es necesario la aplicación del tratamiento microondas a una temperatura 
constante de 70ºC, variable que no puede ser controlada en un microondas doméstico. 
 
 
4.1.2. MÉTODO DE ALCOHOLATOS METÁLICOS 
Este método fue obtenido de una patente española (11). En ella se presenta el 
método a través de una serie de ventajas:  
- La síntesis puede ser realizada con ahorro de tiempo y en régimen tanto continuo 
como discontinuo. 
- Se utilizan materiales de partida baratos y disponibles sin necesidad de más 
medidas. 
- Las hidrotalcitas obtenidas poseen una alta pureza y un contenido pequeño de 
álcalis. 
- Las hidrotalcitas obtenidas poseen grandes volúmenes de poros y grandes áreas 
de superficie para su utilización como adsorbente. 
Todas estas afirmaciones junto con la realización de una serie de cálculos teóricos 
para determinar qué cantidades de material se obtendrían si el rendimiento de este 
método fuese de un 80% (pueden observarse en la tabla 2) fueron decisivos para 
realizar una serie de ensayos con este método, aunque la incertidumbre y el riesgo eran 
muy altos, puesto que, se contaba únicamente con la información y datos presentes en 
la patente. 
 
Tabla 2. Cálculos teóricos de la cantidad de hidrotalcita que se obtendría si el rendimiento de la síntesis 
fuese 80% 
Cantidades de hidrotalcita obtenida con 80% de rendimiento 
Moles de reactivo Al 
(iniciales) 
Moles de 
hidrotalcita 
(obtenidos) 
Masa de 
hidrotalcita 
(obtenida) 
0,30 moles 0,15 moles 88,35 g 
 
En la patente, aparecen los distintos procedimientos a seguir según el tipo de 
hidrotalcita que se desee sintetizar, así como las cantidades de reactivos a utilizar. A 
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continuación, se muestran el procedimiento experimental llevado a cabo para la síntesis 
de hidrotalcitas con relación Mg/Al =3 seleccionada para este TFG. 
 
4.1.2.1. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
El procedimiento experimental establecido por la patente viene representado por el 
siguiente esquema: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
A continuación, se explica detalladamente el proceso de síntesis. 
1. En un matraz de tres bocas de 1.000 mL de capacidad se disponen previamente 
7,9 g de agujas de aluminio y 21,1 g de granulados de magnesio.  
2. A ello se añaden 118 g de hexanol (145mL), mediante una bureta o pipeta. 
3. La mezcla se calienta disponiendo el matraz en una manta calefactora. A 
aproximadamente 160◦C, comienza la reacción de los metales con el hexanol, 
que es reconocible por el desprendimiento de hidrógeno y por un aumento de la 
temperatura hasta aproximadamente 230◦C. 
4. Se añaden gota a gota seguidamente mediante un embudo de goteo otros 574g 
de hexanol durante un período de tiempo de 60 min.  
5. La mezcla de reacción se filtra a 90◦C.  
6. El material filtrado se hidroliza en tres partes alícuotas en una carga previa que 
consta de 872 g de agua desionizada y 27,8 g de carbonato de amonio disueltos 
en ella.  
7. Se forma inmediatamente un precipitado de color blanco.  
1 •Disponer metales en el matraz
2 •Añadir Etil-Hexanol
3 •Calentamiento hasta 230ºC
4 •Goteo Etil-Hexanol (60min)
5 •Filtración a 90ºC
6 •Hidrólisis (H2O+(NH4)2CO3)
7 •Decantación
8 •Secado
Figura 11. Esquema representativo síntesis de HDL 
por método de la patente. Fuente: Elaboración propia 
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8. El alcohol sobrenadante se separa por decantación, pequeñas cantidades del 
alcohol disuelto en la fase de agua se pueden separar por arrastre mediante una 
destilación con vapor de agua.  
9. La suspensión así obtenida se seca por atomización. 
Para la realización de los ensayos se modificaron las cantidades de reactivos 
empleadas (se utilizaron la décima y la quinceava parte de las cantidades totales) ya 
que el objetivo era la comprobación del funcionamiento del método y si este era correcto, 
se realizaría la síntesis completa con el total de reactivos. Además, el alcohol empleado 
en los ensayos fue etil-hexanol en lugar del hexanol, puesto que la patente expresaba 
que se podían emplear distintos alcoholes en la síntesis siempre que éstos tuviesen 
más de 6 carbonos en su cadena y que la síntesis se veía favorecida cuanto mayor 
fuesen las ramificaciones en estos alcoholes. Se eligió el etil-hexanol debido a la 
disponibilidad de éste en el laboratorio de QII y su menor precio respecto al hexanol. 
Adicionalmente se utilizaron como reactivos de los metales, los disponibles también en 
el almacén del laboratorio de QII. 
 
4.1.2.2. MONTAJE PARA LOS ENSAYOS 
El montaje para la realización de los ensayos se ubicó en el interior de una vitrina 
extractora (figura 12) como medida de seguridad, debido a que, en la reacción de los 
alcoholes, en este caso etil-hexanol, con los metales, aluminio y magnesio, para la 
formación de alcoholatos se genera hidrógeno a alta temperatura. 
El hidrógeno a alta temperatura presenta una serie de problemas ya que, 
aunque se trata de un gas muy volátil que se eleva inmediatamente, en contacto con 
el oxígeno crea atmósferas explosivas y si se alcanzan temperaturas superiores a 
600ºC se produce su autoignición. Se puede encontrar más información técnica del H2, 
en el Anexo II. 
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En la tabla 3 aparecen los datos técnicos de la vitrina extractora: 
Tabla 3. Datos técnicos vitrina extractora Instalab. Fuente: Elaboración propia 
Datos técnicos vitrina extractora Instalab 
Fecha última revisión 11/04/2016 
Volumen extracción 783 m3/h 
Velocidad de aire en guillotina 0,29 m/s 
Fecha próxima revisión 11/04/2017 
 
Como puede observarse en la figura 10, el montaje empleado en esta síntesis 
consta de una manta calefactora en la que se introduce un matraz de 3 bocas de 250mL 
de capacidad, éste se sujeta mediante un pie de sujeción y las pinzas correspondientes. 
En la boca central del matraz, se fija el termómetro (éste debe medir temperaturas de 
hasta 300ºC). Las bocas laterales del matraz se utilizan, una para conectar el embudo 
Figura 12. Vitrina extractora de Instalab Components. Fuente: 
Elaboración propia 
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de goteo, éste se sujeta con un pie de sujeción y su pinza correspondiente la otra boca 
es la que permite la salida de gases generados en la reacción. 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Debido a la evolución del primer ensayo, el montaje sufrió una serie de 
modificaciones como son: utilización de un matraz de mayor capacidad (1L) y como 
consecuencia, una manta calefactora adecuada para el mismo y el cambio de la 
ubicación del termómetro en las bocas del matraz pasando este a una boca lateral y 
dejando libre la boca central para la salida de gases. 
 
 
 
Figura 13. Montaje para los ensayos para el método de los alcoholatos 
metálicos. Fuente: Elaboración propia 
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4.2. SÍNTESIS DE HDL  
La precipitación a pH constante o coprecipitación es hasta ahora el método de 
síntesis más usado para preparar varios tipos de HDLs. Para la síntesis por 
coprecipitación es necesario adicionar al mismo tiempo una solución de las sales de los 
cationes metálicos con una solución alcalina. 
En este TFG, a pesar de explorar otras alternativas, al final la síntesis del 
Hidróxido Doble Laminar se ha realizado mediante el método de coprecipitación a baja 
supersaturación, realizándose un total de 4 síntesis. Como sales métalicas se han 
utilizado nitrato de magnesio (Mg(NO3)2·6H2O) y nitrato de aluminio (Al(NO3)3·9H2O) y 
como sal que proporciona el anión carbonato, carbonato sódico (Na2CO3). Las 
condiciones típicas para este método son: 
- pH de 7 a 10 
- Bajas concentraciones de reactivos 
- Bajos flujos de adición de reactivos 
 
 
4.2.1. REACTIVOS Y MATERIALES 
 Los reactivos empleados en la síntesis del HDL aparecen en la siguiente tabla 
junto a algunas de sus propiedades de interés. 
 
Tabla 4. Reactivos empleados en la síntesis del HDL. Fuente: Elaboración propia 
Reactivos utilizados en la síntesis de HDL 
Reactivo Fórmula química Peso molecular (g/mol) Pureza (%) 
Nitrato de aluminio Al(NO3)3·9H2O 375,13 98,5 
Nitrato de 
magnesio Mg(NO3)2·6H2O 256,41 98,0 
Carbonato sódico Na2CO3 105,90 99,5 
Hidróxido sódico NaOH 40,00 98,0 
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En la tabla 5, se recogen los materiales y equipos utilizados durante el proceso de 
síntesis. 
Tabla 5. Materiales y equipos utilizados en la síntesis de HDL. Fuente: Elaboración propia 
Materiales y equipos 
Materiales y equipos Marca 
3 Vasos de precipitados 250 mL Labbox 
1 Vaso de precipitados 1000 mL Labbox 
3 Buretas 25 mL Alamo 
Espátula Labbox 
Varilla Labbox 
Embudo büchner Millipore 
Kitasatos 1L Millipore 
Trompa de vacío - 
Vidrio de reloj Labbox 
Agitador magnético Bunsen MC8 
Papel de filtro cuantitativo 90 mm ALBET LabScience 
pH-metro PCE 228 
Estufa J.P.Selecta 
Mortero - 
Tamiz - 
 
 
4.2.2. MONTAJE 
 Como se puede observar en la figura 14, el montaje para la síntesis según el 
método de coprecipitación es muy sencillo. Consta de un agitador magnético sobre el 
que se coloca un vaso de precipitados de 1L de capacidad. Es en este vaso dónde se 
irán añadiendo lentamente las disoluciones que se encuentran en cada una de las 3 
bureta que se sujetan mediante las pinzas correspondiente a un pie de sujeción, la 
primera bureta corresponde a la disolución conteniente de cationes metálicos, la 
segunda a la disolución conteniente del anión carbonato y la tercera a la  la disolución 
con la que se consigue la regulación del pH.  
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4.2.4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
 En la figura 15 aparece un esquema de las etapas a seguir para la síntesis del 
hidróxido doble laminar mediante el método de coprecipitación para conseguir una idea 
general del proceso. Todas estas etapas se explicarán tras el esquema. 
 
 
Figura 14. Montaje para la síntesis por coprecipitación. Fuente: Elaboración propia 
1 •Preparación de disoluciones
2 •Coprecipitación
3 •Agitación
4 •Envejecimiento
5 •Filtración
6 •Secado
7 •Morteado
Figura 15. Esquema del proceso de síntesis de HDL. Fuente: Elaboración propia 
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1. Preparación de las disoluciones 
Disolución A 
La disolución A es la que contiene los cationes metálicos Mg2+ y Al3+ que 
conforman las láminas de la estructura del HDL. Como se va a sintetizar un 
hidróxido doble laminar con una relación Mg/Al=3 se han de tomar cantidades 
concretas de cada uno de los nitratos para garantizar esta relación. La 
preparación de la disolución A se ha realizado con las cantidades que aparecen 
en la tabla 6. 
Tabla 6. Cantidades preparación disolución A. Fuente: Elaboración Propia 
Disolución A 
Componente Cantidad 
H2O 150 mL 
Mg(NO3)2·6H2O 0,078 mol 
Al(NO3)3·9H2O 0,026 mol 
 
Disolución B 
 La disolución B contiene los aniones CO32- que se introducen en la capa 
interlaminar de la estructura del HDL. Para que se forme correctamente el 
hidróxido doble laminar que se desea sintetizar es necesario que la cantidad de 
aniones carbonato guarde la relación estequiométrica según la fórmula 
molecular del HDL: [𝑀𝑀𝑀𝑀𝑎𝑎𝐴𝐴𝑙𝑙𝑏𝑏(𝑂𝑂𝑂𝑂)2(𝑎𝑎+𝑏𝑏) ](𝐶𝐶𝑂𝑂3)𝑏𝑏
2
· 𝑚𝑚𝑂𝑂2𝑂𝑂       (9) 
 Esto es, que la cantidad de moles de CO32- a añadir deben ser la mitad 
de los moles añadidos de aluminio. Las cantidades para la preparación de la 
disolución B aparecen en la tabla 7. 
Tabla 7. Cantidades preparación disolución B. Fuente: Elaboración propia 
Disolución B 
Componente Cantidad 
H2O 150 mL 
Na2CO3 0,013 mol 
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Disolución C 
La disolución C es una disolución de hidróxido sódico, con ella se 
mantendrá constante el pH durante la coprecipitación. Las cantidades 
empleadas en la preparación de esta disolución se recogen en la tabla 8. 
Tabla 8. Cantidades preparación disolución C. Fuente: Elaboración propia 
Disolución C 
Componente Cantidad 
H2O 150 mL 
NaOH 0,25 mol 
 
2. Coprecipitación 
En esta etapa se produce la adición lenta de las disoluciones A y B en el 
vaso de precipitados de 1L. Se han regulado las buretas a aproximadamente un 
flujo de 1mL/min aproximadamente. Durante este proceso de adición se ha de 
mantener una agitación constante de 300 rpm y se debe mantener controlado el 
pH en todo momento a un valor de 10 abriendo y cerrando la bureta de la 
disolución C cuando sea necesario para ello, se ha monitorizado el pH mediante 
un pH-metro previamente calibrado. 
3. Agitación 
Tras haber finalizado la adición de las disoluciones A y B, comienza la 
etapa de agitación. Se ha de mantener la disolución resultante en agitación 
constante durante 4 horas a 300 rpm. En la figura 16, se observa el aspecto de 
la disolución tras 4 horas en agitación. 
4. Envejecimiento 
Tras estas 4 horas de agitación se deja envejecer el precipitado durante 18 
horas. 
5. Filtración 
Una vez se ha obtenido el precipitado, se realiza una filtración a vacío con ayuda 
de un embudo büchner en el que se coloca un papel de filtro y un kitasatos. La torta 
resultante se lavará tantas veces como sea necesario hasta que las aguas de lavado 
tengan un pH aproximadamente neutro. 
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6. Secado 
La torta obtenida se introduce en el interior de una estufa a una temperatura de 
entre 100-110ºC durante 24 horas para proceder a su secado. 
7. Molturación 
El producto seco se muele hasta obtener el producto en estado polvo y disponible 
para su uso en los posteriores ensayos. Tras moler el producto se realiza un 
tamizado para que las partículas del sólido sean homogéneas y finalmente, se 
almacena este producto en un desecador. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 16. Aspecto de la disolución tras 4 horas en agitación. 
Fuente: Elaboración propia 
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4.3. TERMOGRAVIMETRÍA 
 La termogravimetría (TG) es una técnica de análisis térmico que permite registrar 
la pérdida de masa en una atmósfera controlada en función de la temperatura cuando 
se somete a una muestra a un programa controlado de calentamiento. Las variaciones 
de peso que se observan son debidas a la ruptura y/o formación de diversos enlaces 
físicos y químicos. Puede usarse para caracterizar cualquier material que muestre un 
cambio de peso y para detectar cambios de fase debidos a descomposición, oxidación 
o deshidratación. 
 
4.3.1. INSTRUMENTACIÓN 
4.3.1.1. TERMOBALANZA 
 El equipo utilizado para realizar el análisis termogravimétrico es el modelo TGA 
2050 CE de TA Instruments disponible en el laboratorio de QII. La figura 17 muestra un 
esquema de este equipo en el que aparecen indicados los componentes más 
importantes del mismo.  
Figura 17. Representación esquemática de los principales componentes de la termobalanza 
TGA 2050 CE. Fuente: TGA 2050 CE Thermogravimetric Analyzer Operator's Manual 
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Los distintos componentes son: la microbalanza (balance) que proporciona una 
medida precisa del peso de la muestra, el portamuestras (simple platform) cuya función 
es cargar y descargar la muestra en la balanza, el horno (furnace) en el que se controla 
la atmósfera y la temperatura, la cabina (cabinet) donde se encuentran el sistema 
electrónico y mecánico y, por último, el cambiador de calor (heat exchanger) que se 
encuentra conectado al equipo y que se encarga de disipar el calor del horno. 
  
Las especificaciones técnicas del equipo se recogen en la tabla 9. 
Tabla 9. Especificaciones equipo TGA 2050 CE. Fuente: TGA 2050 CE Thermogravimetric Analyzer 
Operator’s Manual 
Especificaciones técnicas TGA 2050 CE 
Rango de temperatura 25-1000ºC 
Rango de velocidad de calentamiento 0,1-50ºC/min 
Tensión en línea 120V 50/60 Hz 
Consumo de energía 1,5 kW 
Peso 22,6 kg 
 
4.3.1.2. BALA DE NITRÓGENO 
 El nitrógeno es el gas utilizado como gas de purga. Su función consiste en 
mantener una presión positiva en la balanza para prevenir que los productos de 
descomposición contaminen su mecanismo. Cabe destacar que el nitrógeno se 
distribuye por separado a dos zonas de la termobalanza, al horno y a la cámara de la 
balanza. El caudal empleado ha sido de 30mL/min.  
 
4.3.1.3. ROTÁMETROS 
 Los rotámetros son caudalímetros industriales que se usan para medir el caudal 
de líquidos y gases. Consisten en un tubo y un flotador, de manera que los cambios de 
caudal y la altura del flotador son directamente proporcionales. 
 En el montaje se dispone de dos rotámetros, uno para regular el caudal de gas 
de purga que se introduce en el horno y otro para regular el caudal de gas de purga que 
se introduce en la balanza. El ajuste de estos rotámetros se ha realizado según las hojas 
de calibración de los rotámetros disponibles en el Anexo III. 
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 En la figura 18 se muestra como se encuentran dispuestos los distintos 
componentes del montaje en el laboratorio. 
 
 
4.3.2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
4.3.2.1. PUESTA EN MARCHA 
 En primer lugar, se han de poner en marcha todos los equipos necesarios para 
la realización del análisis. Se comienza por abrir la llave de la bala de nitrógeno 
(regulada a 30mL/min). A continuación, se encienden mediante su interruptor tanto la 
termobalanza como el intercambiador de calor.  
ORDENADOR 
 El ordenador será el controlador que proporciona una interfaz entre el usuario y 
los instrumentos de análisis. Permite configurar los experimentos, almacenar los datos 
experimentales y ejecutar los programas de análisis de datos. 
 Para su puesta en marcha, se comienza por encender el equipo, se elige la 
opción de entrar en el disco :/C se continúa dando al botón Aceptar las veces que sea 
necesario hasta que finalmente se inicie Windows. 
 Una vez en la pantalla de inicio, se busca el programa Instrument Control y se 
ejecuta el mismo. A continuación, se carga el programa de calentamiento que se desea 
Figura 18. Disposición de los componentes en el laboratorio. Fuente: 
Elaboración propia 
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proporcionar a la muestra, en este caso, el método de calentamiento ya había sido 
creado con anterioridad y se usará el disponible, de no encontrarse disponible ningún 
método acorde con las especificaciones que se desean, será necesario crear un nuevo 
método. Para cargar el método, se accede en la barra de opciones superior a 
TGAMethodLoadHTC 20CMIN600. El método seleccionado sigue un programa 
en el que:  
- Se calentará la muestra con una velocidad de calentamiento de 20ºC por minuto 
hasta alcanzar la temperatura de 600ºC 
- Una vez alcanzada la temperatura, se mantendrá la muestra a 600ºC durante 5 
min 
- Acaba el programa 
 
TARA DE LA BALANZA 
Cuando el programa de calentamiento ha sido seleccionado, se realiza un último 
procedimiento para finalizar la puesta en marcha del sistema, la tara de la balanza. Este 
procedimiento es muy importante para asegurarse que el peso medido por la 
termobalanza es el peso de la muestra que se desea analizar. 
Para realizar la tara de la balanza existe una opción en el programa del ordenador 
que la realiza automáticamente. Bastará con colocar en la posición adecuada el platillo 
de platino en el portamuestras, acceder en el programa Instrument Control 
TGAUtilities Tara. 
 
4.3.2.2. EJECUCIÓN DEL ANÁLISIS 
 Finalizada la puesta en marcha del sistema, se procede a la ejecución del 
análisis termogravimétrico.  
En primer lugar, se pesa en el platillo de platino la cantidad de muestra a analizar, 
en este caso, aproximadamente 10mg (no es importante pesar con excesiva precisión, 
puesto que, el análisis se realizará por porcentajes de masa perdida). Se coloca el 
platillo en el portamuestras de la termobalanza. O bien mediante el programa Instrument 
Control o mediante el display de la termobalanza (Furnace) se inicia el programa de 
calentamiento seleccionado. 
Durante este proceso, el programa recoge los datos a lo largo del tiempo. 
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4.3.2.3. FINALIZAC IÓN 
 Cuando el programa de calentamiento finaliza, es necesario dejar enfríar la 
termobalanza. Una vez acabado el enfriamiento, se descarga el horno. Se apagan tanto 
la termobalanza como el intercambiador de calor y se cierra la llave de la bala de 
nitrógeno. 
 En este momento, solo quedaría almacenar los datos proporcionados por el 
programa, datos necesarios para la realización de los termogramas y su posterior 
análisis. Para extraer los datos, se accede al programa de análisis de la termobalanza 
y se exportan los datos con formato .txt. Se introduce este archivo .txt en Excel (son 
compatibles) y se guarda el archivo .xls.  
 
 
 
4.4. TRATAMIENTO TÉRMICO 
Se somete el hidróxido doble laminar sintetizado a un tratamiento térmico hasta 
600ºC para obtener el producto calcinado del mismo, que posee mejores características 
adsorbentes que el material sin calcinar, ya que el proceso de adsorción por intercambio 
aniónico que ocurre en el material sin calcinar obtiene menores rendimientos que el 
proceso por reconstrucción estructural que se da en el material calcinado. 
El tratamiento térmico se llevó a cabo en una mufla. Se eligió este equipo 
fundamentalmente por dos motivos: 
- Como quedó demostrado en trabajos anteriores (13), no es necesario aplicar 
una rampa de calentamiento determinada al material, ya que esta variable no 
influye en las características finales del mismo en su papel como adsorbente. Si 
hubiese sido necesario un control en el proceso de calentamiento, el equipo 
seleccionado alternativamente hubiera sido un horno de pirólisis en el que el 
control de la rampa de calentamiento se realiza mediante reguladores PID. 
 
- Se puede realizar la calcinación de toda la masa necesaria para los ensayos de 
una sola vez, ya que la capacidad del equipo lo permite. 
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4.4.1. EQUIPO 
 La mufla utilizada para calcinar el hidróxido doble laminar sintetizado es el 
modelo 12-PR/300 de la marca Heron (figura 19) disponible en los laboratorios de QII. 
 
Las principales características de este equipo se muestran en la tabla 10. 
Tabla 10. Características de la mufla 12-PR/300-Heron. Fuente: Hobersal. 
Características mufla 12-PR/300 
Capacidad 9 L 
Potencia 5,5 kW 
Voltaje 220 V 
Tª Max Trabajo 1150ºC 
Peso 98 kg 
Termopar Tipo K 
Zonas calefactoras  4 
 
 
Figura 19. Mufla 12-PR/300 de la marca Heron. Fuente: Elaboración propia 
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4.4.2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
4.4.2.1. CALCINACIÓN DE LA CÁPSULA 
Se realiza una calcinación previa de la cápsula en la que tendrá lugar la 
calcinación del material para eliminar la humedad, así como cualquier posible sustancia 
indeseable adherida en ella. 
En primer lugar, se introduce la cápsula en la mufla y se enciende el equipo, 
fijando la temperatura final de calentamiento en 600ºC. Una vez alcanzada la 
temperatura, se mantiene la cápsula en el interior de la mufla en un tiempo igual a 30 
minutos. Después de este tiempo se apaga el equipo y comienza la etapa de 
enfriamiento hasta una temperatura aproximada de 100ºC, ya que es una temperatura 
adecuada para introducir la cápsula en el desecador (temperaturas mayores de 200ºC 
pueden provocar la rotura del mismo). Finalizado este enfriamiento, se introduce la 
cápsula en el desecador. 
 
4.4.2.2. CALCINACIÓN HDL 
Se calcina el total del material obtenido en las 4 síntesis realizadas, teniendo en 
cuenta que tras finalizar la calcinación la cantidad obtenida habrá reducido su masa en 
aproximadamente un 45%, como indica el análisis termogravimétrico. 
El procedimiento de calcinación del material es similar al proceso de calcinación 
de la cápsula, esto es, se introduce la cápsula con el material en la mufla y se enciende 
la misma fijando una temperatura de 600ºC, una vez alcanzada esta temperatura se 
mantiene durante 30 min , se apaga el equipo y comienza la etapa de enfriamiento hasta 
400ºC, a partir de esta temperatura puede abrirse un poco la puerta de la mufla para 
acelerar el proceso de enfriamiento hasta aproximadamente 100ºC, temperatura a la 
que se puede introducir la cápsula con el material en el desecador. Una vez se ha 
enfriado completamente el material, se pesa. 
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4.5. ENSAYOS DE ADSORCIÓN 
 Los ensayos de adsorción que se llevaron a cabo han estado enfocados a 
obtener los datos necesarios para poder realizar un estudio cinético del proceso de 
adsorción de los HDL calcinados. El primer ensayo consistió en un estudio de la 
influencia del tiempo de agitación en el proceso de adsorción del naranja de metilo. El 
segundo, en un estudio de la influencia del tiempo de reposo en el proceso.  
Además, se realizaron una serie de ensayos para la obtención de las isotermas 
de adsorción del sistema HDL(calcinado)-Naranja de metilo. 
 Como se ha mencionado, para la realización de los ensayos de adsorción se ha 
utilizado en todos los casos como adsorbente el HDL calcinado. Se tomó esta decisión 
de acuerdo con los resultados obtenidos en los ensayos para el estudio de la variación 
de la capacidad de adsorción según la calcinación o no del material, realizados el año 
pasado por otra compañera (12). En la gráfica 1, se observa como el rendimiento de 
eliminación del naranja de metilo en el material calcinado es más eficaz que en el caso 
sin calcinar. Siendo en torno al 97-98% en el primer caso frente al 92% del HDL sin 
calcinar. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gráfica 1. Rendimiento de eliminación de NM según calcinación o no del adsorbente. Fuente: "Síntesis 
de HDL y su aplicación a la eliminación de colorantes aniónicos en disolución acuosa". María Fernández 
Béjar 
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4.5.1. ESTUDIO DE LA INFLUENCIA DEL TIEMPO DE AGITACIÓN 
4.5.1.1. DISEÑO DE LOS ENSAYOS 
 Los ensayos se pensaron para, en la medida de lo posible, asemejar el proceso 
que se iba a llevar a cabo en ellos a su aplicación en el tratamiento de aguas con 
colorantes. Es por ello, que se decidió trabajar en todos ellos con una concentración fija 
de naranja de metilo (como la que se tendría en una corriente de salida de una industria) 
en todos ellos. La concentración elegida fue 7,5·10-5M o lo que es igual, 24,6 mg/L, se 
trata de una concentración media. 
 Para decidir qué cantidad de masa utilizar en los ensayos para tratar 
disoluciones con una concentración de 7,5·10-5 M, se acudió a los resultados obtenidos 
en los estudios realizados anteriormente (12). Tras observar las isotermas de adsorción 
para el HDL calcinado y una concentración de 7,5·10-5 M se concluyó, que la masa 
óptima de adsorbente para utilizar en estas condiciones es de 0,1 g. 
 Finalmente, para el estudio de la influencia del tiempo de agitación se decidieron 
5 tiempos de agitación diferentes: 1 min, 5 min, 10 min, 20 min y 30 min. Los ensayos 
de cada tiempo se hicieron por duplicado (figura 20).  
 
 
 
30 mL Disolución 
7,5·10-5M de NM
0,1 g de HDL 
calcinado
1 min agitación 
(x2)
5 min agitación 
(x2)
10 min agitación 
(x2)
20 min agitación 
(x2)
30 min agitación 
(x2)
Figura 20. Esquema del diseño del ensayo de la influencia del tiempo de agitación. Fuente: 
Elaboración propia 
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4.5.1.2. MATERIALES Y REACTIVOS 
 Como reactivos se utilizaron únicamente 300mL de una disolución 7,5·10-5M de 
NM y 1 g de HDL calcinado.  
 Los materiales y equipos utilizados a lo largo del ensayo aparecen en la siguiente 
tabla (tabla 11). 
Tabla 11. Materiales y Equipos para ensayo Agitación. Fuente: Elaboración propia 
Materiales y Equipos para ensayo 
1 Matraz aforado de 500 mL 
1 Vaso de precipitados de 100 mL 
Espátula 
Varilla 
Pipeta 20 mL 
Pipeta 10 mL 
10 Matraces Erlenmeyer de 50 mL 
4 Embudos 
4 Vasos de precipitados 50 mL 
10 Viales de 30 mL 
Balanza analítica XB220 A Precisa 
Agitador magnético 
Papel de filtro cuantitativo 90mm 
 
4.5.1.3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
 Antes de comenzar el ensayo se ha de preparar la disolución de naranja de 
metilo. Para ello, se pesan en la balanza analítica 0,01g de NM, se disuelven 
completamente en un vaso de precipitados de 100 mL y se traspasa esta disolución a 
un matraz de 500 mL para posteriormente, enrasar con agua destilada. Tras realizar el 
cálculo concreto de la concentración se etiqueta correctmente la disolución. 
 A continuación, se realiza la pesada en la balanza analítica de los 0,1 g de HDL 
para las 10 muestras en sus respectivos matraces Erlenmeyer (previamente marcados) 
anotándose los valores concretos y se pipetean 30 mL de la disolución de naranja de 
metilo con ayuda de las pipetas de 20 y 10 mL. 
 Se disponen los matraces Erlenmeyer en el agitador magnético. Se trata del 
agitador que aparece en la figura 21, es el modelo KS 501 D de la marca Janke&Kunkel. 
Se regula la velocidad de agitación a 200. Comienza el tiempo de agitación, se irán 
sacando los matraces de acuerdo con los tiempos de agitación. Tras 1 minuto de 
agitación se sacarán dos matraces y se filtrará su contenido, a los 2 minutos de agitación 
se sacarán otros dos matraces y se filtrarán, y así con todas las muestras.  
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Para filtrar se utiliza el montaje que se observa en la figura 22, se trata de 4 
vasos de precipitados en los que se recoge la disolución tras haber estado en contacto 
con el sólido adsorbente y 4 embudos con filtros de pliegues.  
 
  
  
 
 
 
Figura 21. Agitador magnético KS 501 D. Janke&Kankel. Fuente: Elaboración 
propia 
Figura 22. Montaje para filtración de 
muestras. Fuente: Elaboración propia 
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 Una vez recogidas todas las muestras en sus respectivos viales, estarán listas 
para medir sus absorbancias en el espectrofotómetro, procedimiento que se explicará 
en el apartado 4.5.4. 
4.5.2. ESTUDIO DE LA INFLUENCIA DE LOS TIEMPOS DE REPOSO 
4.5.2.1. DISEÑO DE LOS ENSAYOS 
 El diseño de los ensayos para el estudio de la influencia de los tiempos de reposo 
se realizó tras conocer los resultados que se habían obtenido en el ensayo para el 
estudio de la influencia de los tiempos de agitación. Ya que, aunque en el presente 
ensayo se desea estudiar la influencia de los tiempos de reposo siempre es necesario 
un tiempo de agitación previo para poner en contacto la disolución con el adsorbente. 
Tras conocer los resultados (se expondrán en el apartado de Resultados) del ensayo 
anterior, se decidió fijar el tiempo de agitación en 2 min. 
  Por otro lado, se estudiará la influencia del tiempo de reposo mediante ensayos 
con tres disoluciones de diferentes concentraciones iniciales 7,5·10-5M, 3,75·10-5M y 
1,5·10-5M. Los diferentes tiempos de reposo irán desde 5 minutos hasta 2 horas como 
máximo. Nuevamente, se emplean 0,1 g de HDL para todos los ensayos. 
 Un esquema representativo del diseño del ensayo es el siguiente: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
30 mL Disolución 
7,5·10-5M de NM 0,1 g de HDL calcinado 2 min de Agitación 
Tiempos de reposo  
5min    
10min 
20min  
30min 
1h 
1h 15min
1h 30min
1h 45min 
2h 
30 mL Disolución 
3,7510-5M de NM
0,1 g de HDL 
calcinado 2 min de Agitación 
Tiempos de reposo  
5min    
10min 
20min  
30min 
1h 
1h 15min
1h 30min
30 mL Disolución 
1,5·10-5M de NM
0,1 g de HDL 
calcinado 2 min de Agitación 
Tiempos de reposo  
5min    
10min 
30min 
1h 
1h 15min
1h 30min
1h 45min 
Figura 23. Esquema del diseño del ensayo para la influencia de los tiempos de reposo. Fuente: 
Elaboración propia 
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4.5.2.2. MATERIALES Y REACTIVOS 
 Los materiales utilizados para cada ensayo (diferentes concentraciones iniciales) 
son los mismos que se utilizaron para el ensayo del estudio de la influencia de la 
agitación, por tanto, son los mismos que aparecen en la tabla 11.  
 Respecto a los reactivos, se utilizan: 
o 540 mL de disolución 7,5·10-5M 
o 420 mL de disolución 3,75·10-5M 
o 420 mL de disolución 1,5·10-5M 
o 4,6 g de HDL calcinado. 
 
4.5.2.3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
 El procedimiento experimental a seguir en los tres ensayos será idéntico. Se 
comienza por la preparación de las disoluciones de cada una de las concentraciones 
iniciales. Seguidamente, se pesan en los matraces Erlenmeyer los 0,1 g de HDL en la 
balanza analítica, anotándose los valores concretos y se añaden mediante pipetas 30 
mL de la correspondiente disolución de naranja de metilo.  
 En este momento, se colocan los matraces en la mesa agitadora y se inicia la 
agitación, esta agitación tendrá una duración de 2 min para todas las muestras. Una vez 
finalizado el proceso de agitación, comienza el tiempo de reposo. Según se vayan 
cumpliendo los diferentes tiempos de reposo, se irán filtrando las mezclas de sus 
correspondientes matraces y recogiendo la disolución resultante en viales de 30 mL. 
Transcurridos todos los tiempos de reposo y tomadas todas las muestras, éstas se 
llevarán al espectrofotómetro para medir sus absorbancias. 
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4.5.3. ISOTERMAS DE ADSORCIÓN 
4.5.3.1. DISEÑO DEL ENSAYO 
 Aunque en el anterior TFG (12) ya se había realizado la obtención de las 
isotermas de adsorción del sistema Naranja de metilo-Hidróxido Doble Laminar, se 
decidió realizar la obtención de éstas siguiendo un procedimiento diferente. Mientras 
que en el TFG anterior se obtuvieron las isotermas de adsorción mediante ensayos en 
los que se mantenía una cantidad de masa fija y se variaban las concentraciones de las 
disoluciones de naranja de metilo, en el presente trabajo se llevaron a cabo los ensayos 
de manera que se mantuviese fija la concentración de la disolución de naranja de metilo 
y se variasen las cantidades de masa del HDL.  
 En estos ensayos es importante asegurarse de que se dejan tiempos de 
agitación y de reposo suficientes como para que se alcance el equilibrio de adsorción. 
Tras observar los resultados obtenidos en el estudio cinético del equilibrio de adsorción 
(se presentarán con posterioridad) se llegó a la conclusión de que con un tiempo de 
agitación de 30 minutos y un tiempo de reposo de 6 horas el equilibrio se habría 
alcanzado con total seguridad. 
 Se llevaron a cabo ensayos con dos concentraciones fijas diferentes, en la 
siguiente figura aparece el diseño de estos ensayos. 
 
 
 
 
 
 
30 mL de 
disolución   
7,5·10-5M de NM
masas de HDL
0,01g
0,02g
0,08g
0,1g
0,2g
0,3g
0,5g
30 min agitación
+
6 horas reposo
30 mL de 
disolución 
3,75·10-5M de NM
masas de HDL
0,005g
0,01g
0,02g
0,04g
0,06g
0,08g
0,1g
30 min agitación
+
6 horas reposo
Figura 24. Esquema del diseño del ensayo para isotermas de adsorción. 
Fuente: Elaboración propia 
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4.5.3.2. MATERIALES Y REACTIVOS 
 Los reactivos utilizados para este ensayo son: 
o Disolución 7,5·10-5M de Naranja de metilo 
o Disolución 3,75·10-5M de Naranja de metilo 
o HDL calcinado 
Se utilizarán para los ensayos los siguientes materiales: 
Tabla 12. Materiales usados en ensayo de isotermas de adsorción. Fuente: Elaboración propia 
Materiales y Equipos para ensayo 
2 Matraz aforado de 500 mL 
2 Vaso de precipitados de 100 mL 
Espátula 
Varilla 
Pipeta 20 mL 
Pipeta 10 mL 
14 Matraces Erlenmeyer de 50 mL 
4 Embudos 
4 Vasos de precipitados 50 mL 
14 Viales de 30 mL 
Balanza analítica XB 220 A Precisa 
Agitador magnético 
Papel de filtro cuantitativo 90mm 
 
4.5.3.3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
 El procedimiento experimental para este ensayo, igual que los anteriores es 
relativamente sencillo. Nuevamente, antes de comenzar el ensayo se tienen que 
preparar las disoluciones y pesar en la balanza analítica las masas correspondientes en 
cada matraz Erlenmeyer, tomando los datos concretos. Una vez que se dispone de los 
matraces Erlenmeyer con las masas de HDL en su interior, se pipetean 30 mL de 
disolución en cada uno de ellos y se trasladan a la mesa agitadora (figura 25), en la que 
todas las muestras serán agitadas a una velocidad de 200 durante 30 min. Transcurrido 
el tiempo de agitación, se dejarán en reposo las muestras durante 6 horas. Tras esto, el 
equilibrio ha sido alcanzado y se dispone a filtrar todas las muestras y verter las 
disoluciones resultantes en viales de 30 mL para ser medidos mediante 
espectrofotometría. 
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4.5.4. ESPECTROFOTOMETRÍA 
 La espectrofotometría por absorción molecular UV-VIS es una técnica 
instrumental de análisis químico que se basa en la medición de la cantidad de energía 
que es capaz de absorber una sustancia a una longitud de onda del espectro 
Ultravioleta-Visible determinada. Se caracteriza por su precisión, sensibilidad y su 
aplicabilidad a moléculas de distinta naturaleza (contaminantes, biomoléculas, etc).  
4.5.4.1. INSTRUMENTO DE MEDIDA 
 Para medir las absorbancias de distintas sustancias se emplean los 
espectrofotómetros. El espectrofotómetro empleado en la medición de las muestras de 
los diferentes ensayos es el modelo PerkinElmer Lambda 25 (figura 26) disponible en el 
laboratorio de QII, se trata de un equipo de doble haz. Los equipos de doble haz se 
caracterizan porque la luz proveniente de la fuente es dividida en dos haces después 
de salir del monocromador mediante un sistema de espejos divisores. Esta división 
produce dos haces de luz, uno de ellos se dirige a la celda de referencia, que contiene 
una disolución de referencia o blanco, y el otro haz se dirige hacia la celda de la muestra. 
Figura 25. Muestras del ensayo de adsorción en la 
mesa agitadora. Fuente: Elaboración propia 
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Los dos haces de luz después de atravesar la celda de referencia y la de muestra llegan 
a detectores separados para obtener la señal correspondiente por diferencia. 
  
 La ventaja de los sistemas de doble haz es que, las variaciones en la intensidad 
de la fuente, la eficiencia de la red, la reflectividad de los espejos, la fotosensibilidad del 
detector, etc., afectan simultáneamente a los dos haces. En consecuencia, la relación 
de energía de los dos haces permanece siempre constante.  
 
4.5.4.2. LEY DE LAMBERT-BEER 
 La ley de Lambert-Beer establece que la absorbancia está directamente 
relacionada con las propiedades intrínsecas del analito, con su concentración y con la 
longitud de la trayectoria del haz de radiación al atravesar la muestra. La expresión 
matemática es: 
𝐴𝐴 = 𝐶𝐶 · 𝜀𝜀 · 𝐿𝐿            (10) 
, donde:  
A = Absorbancia de la muestra, C= Concentración del cromóforo, L= Longitud de paso 
óptico que contiene la muestra y ε  = Absorptividad molar. Depende del cromóforo en sí 
mismo, de la longitud de onda y de las condiciones de medida. 
Esta es una ley límite que tiene una serie de limitaciones, siendo la más importante que 
solo se cumple para concentraciones bajas del analito, aspecto que se cumple 
Figura 26. Espectrofotómetro PerkinElmer Lambda 25 (izquierda), Detalle disposición de doble haz de luz y 
doble cubeta (derecha). Fuente: Elaboración Propia 
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perfectamente en este TFG ya que se ha trabajado con colorantes que tienen una 
elevada absortividad molar. 
4.5.4.3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 
 El objetivo por el que se emplea la espectrofotometría tras los ensayos de 
adsorción es obtener la concentración final de naranja de metilo en las muestras y, 
haciendo la diferencia con la concentración inicial en las mismas, poder calcular qué 
cantidad de naranja de metilo ha sido adsorbida por el HDL en cada caso. 
 
DETERMINACIÓN DE LA LONGITUD DE ONDA DE TRABAJO 
 La longitud de onda de trabajo se corresponde con la longitud de onda a la que 
el compuesto presenta una mayor absorbancia y es en el punto donde las medidas de 
absorción presentan una mayor sensibilidad y un menor error. 
 Para obtener la longitud de onda de máxima absorbancia se realiza un barrido 
del espectro de absorción del naranja de metilo. El resultado se observa en la gráfica 2, 
y corresponde con un valor de λmax= 463 nm.  
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Gráfica 2. Espectro de absorción del Naranja de metilo. Fuente: Elaboración propia 
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DETERMINACIÓN DE LA RECTA DE CALIBRADO 
 La recta de calibrado corresponde con la representación de la ecuación de 
Lambert-Beer para el naranja de metilo, es decir, la relación lineal entre la absorbancia 
y su concentración.  
 Para determinar la recta de calibración, en primer lugar, se han de preparar las 
disoluciones patrón (figura 27), se realizan un total de 9 patrones con las 
concentraciones que aparecen en la tabla 13. Todas las disoluciones patrón se preparan 
mediante la correcta dilución de la disolución madre de concentración 7,5·10-5M. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Tabla 13. Concentraciones de las disoluciones patrón para recta de calibrado. Fuente: Elaboración propia 
Concentraciones de las disoluciones patrón  
Disolución patrón Concentración (M) 
P1 (Agua destilada) 0 
P2 6,25·10-7 
P3 1,25·10-6 
P4 2,50·10-6 
P5 5,00·10-6 
P6 1,00·10-5 
P7 1,50·10-5 
P8 2,50·10-5 
P9 5,00·10-5 
P10 7,50·10-5 
 
Figura 27. Aspecto de las disoluciones patrón. Fuente: Elaboración propia 
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 La recta de calibración que se presenta a continuación ha sido calculada como 
la media de las medidas de absorbancia realizadas a las disoluciones patrón cada día 
de medición y es la recta utilizada para el cálculo de la concentración de todos los 
ensayos realizados. Las rectas de calibración individuales aparecen en el Anexo V. 
Si se hace un zoom a la parte izquierda inferior del gráfico (figura 28), se observa 
como las barras de error en las medidas de absorbancia son muy pequeñas, esto 
justifica la precisión y estabilidad de la espectrofotometría como método de medida. 
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Gráfica 3. Recta de calibración del Naranja de metilo. Fuente: Elaboración propia 
Figura 28. Zoom a barra de error de la recta de 
calibración. Fuente: Elaboración Propia 
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TRATAMIENTO DE DATOS  
 Tras medir las absorbancias de las muestras en el espectrofotómetro, se 
calculan las concentraciones de estas muestras con la aplicación de la ley de Lambert-
beer, o lo que es igual, mediante la ecuación de la recta de calibrado. 
 Una vez se dispone de las concentraciones de estas muestras, se puede 
conocer la cantidad de naranja de metilo adsorbido que será: 
𝑛𝑛𝑠𝑠 = �𝐶𝐶𝑜𝑜− 𝐶𝐶𝑒𝑒𝑒𝑒� · 𝑉𝑉𝑁𝑁𝑁𝑁           (11) 
, donde: 
• ns= moles adsorbidos de NM 
• Co=Concentración inicial disolución NM  
• Ceq=Concentración final disolución NM  
• VNM= Volumen de disolución NM (30mL) 
La cantidad de adsorbato adsorbido se suele expresar en función de la masa de 
adsorbente empleada, por tanto, la expresión quedaría: 
𝑛𝑛𝑠𝑠
𝑚𝑚𝑎𝑎𝑎𝑎𝑠𝑠
= �𝐶𝐶𝑜𝑜 − 𝐶𝐶𝑒𝑒𝑒𝑒� ·𝑉𝑉𝑁𝑁𝑁𝑁   
𝑚𝑚𝑎𝑎𝑎𝑎𝑠𝑠
        (12) 
Finalmente, la expresión del rendimiento de eliminación del colorante es la siguiente: 
𝜂𝜂 = 𝐶𝐶𝑜𝑜 − 𝐶𝐶𝑒𝑒𝑒𝑒
𝐶𝐶𝑜𝑜
· 100             (13) 
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5.1. SÍNTESIS DE HDL - MÉTODO DE ALCOHOLATOS 
 Se realizaron tres ensayos según este método, no resultando efectivos ninguno 
de ellos. En cada ensayo, se fueron introduciendo pequeñas modificaciones en el 
procedimiento, reactivos y materiales utilizados, según el comportamiento observado a 
lo largo de las pruebas. A continuación, se presentarán las observaciones y 
modificaciones realizadas en cada ensayo, puesto que, la síntesis según este método 
no fue posible. Al final se tomó la decisión de desestimar completamente esta 
alternativa, al concluirse que la patente en la que estaba basada no aportaba 
información suficiente. 
 
5.1.1. ENSAYO 1 
5.1.1.1. CANTIDADES INICIALES DE REACTIVOS 
 En este primer ensayo, se utilizaron una décima parte de las cantidades totales 
que se habían de utilizar según la patente del método. Estas cantidades se 
corresponden con: 
Tabla 14. Cantidades de reactivos en ensayo 1 
Cantidades de reactivos en ensayo 1 
Masa Mg (g) 2,2040 
Masa Al (g) 0,8104 
Volumen Etil-Hexanol (mL) 14,2 mL 
 
 
5.1.1.2. PROBLEMAS DURANTE EL ENSAYO 
1. Se inició el ensayo con la manta calefactora a una potencia demasiado baja, se 
tardaba mucho tiempo en alcanzar la temperatura de 160ºC. Se decidió 
aumentar la potencia a lo largo del ensayo. 
2. Cuando se alcanzó la temperatura necesaria, se añadieron únicamente 5 mL 
extras de etil-hexanol (cantidad insuficiente de reactivo), para comprobar que el 
embudo de decantación funcionaba correctamente. 
3. Cuando comenzaron a reaccionar los reactivos iniciales con el etil-hexanol 
añadido se formó una espuma que ascendía rápidamente por el matraz con 
peligro de desbordamiento, por lo que se apagó la fuente de calor. 
4. Debido a la insuficiencia de reactivo añadido, el producto quedó seco 
rápidamente y la temperatura ascendió hasta 290ºC. 
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5.1.1.3. OBSERVACIONES Y CONSIDERACIONES 
1. Antes de comenzar el segundo ensayo había que realizar una calibración de la 
manta calefactora para que el calentamiento de los reactivos se produjese de 
una manera uniforme. 
2. Como ya se había comprobado que el embudo de decantación no perdía 
reactivo por la llave, para el próximo ensayo se añadiría la cantidad de reactivo 
suficiente para que la reacción pudiera completarse. 
3. Apagar la manta cuando se formó la espuma hizo que se dejase de proporcionar 
la energía de activación necesaria para la reacción. En el segundo ensayo se 
utilizarían menos cantidades de reactivos iniciales para evitar el peligro de 
desbordamiento. 
4. Al finalizar la prueba, se observó el producto seco que había quedado en el 
matraz (figura 29), este tenía una textura de esponja, quedaban magnesio y 
aluminio sin reaccionar, éste último apenas había reaccionado, probablemente 
debido a que su tamaño era demasiado grande y difícilmente atacable. Se 
decidió cortar el aluminio en trocitos muy pequeños para el ensayo 2. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 29. Producto observado tras el primer ensayo. Fuente: Elaboración propia 
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5.1.2. ENSAYO 2 
5.1.2.1. CANTIDADES INICIALES DE REACTIVOS 
 Las cantidades iniciales de reactivos utilizadas en el segundo ensayo fueron una 
quinceava parte de las cantidades totales que aparecían en el método. Las cantidades 
pesadas fueron las siguientes: 
Tabla 15. Cantidades iniciales reactivos ensayo 2. Fuente: Elaboración propia 
Cantidades de reactivos en ensayo 2 
Masa Mg (g) 1,4017 
Masa Al (g) 0,5305 
Volumen Etil-Hexanol (mL) 12 mL 
 
 
5.1.2.2. PROBLEMAS DURANTE EL ENSAYO 
1. El ensayo transcurrió sin problemas hasta que se produjo la adición de todo el 
etil-hexanol extra y la temperatura del sistema alcanzó los 230ºC, en este 
momento, el desprendimiento de gas era tal que se comenzó a formar 
nuevamente la espuma que se formó en el primer ensayo y hubo que detener el 
calentamiento, puesto que, a pesar de haber añadido una cantidad inicial menor 
de reactivos existía peligro de desbordamiento.  
2. El alto desprendimiento de H2 hizo que se produjese condensación en la 
superficie de la manta calefactora, situación que puede provocar el deterioro del 
equipo. 
5.1.2.3. OBSERVACIONES Y CONSIDERACIONES 
1. Debido al peligro de desbordamiento de la espuma formada se detuvo la 
reacción en dos ocasiones, era necesario el empleo de material de mayor 
capacidad por lo que se decidió cambiar el matraz de 3 bocas de 250 mL por 
uno de 1L de capacidad, siendo necesario el uso de una manta calefactora 
mayor. 
2. Se produjo condensación en la superficie de la manta calefactora debido a que 
la boca del matraz utilizada para la evacuación de los gases de reacción 
quedaba en una posición muy cercana a la manta, se decidió cambiar la 
disposición de las bocas, en el próximo ensayo se utilizaría la boca central para 
la evacuación de los gases y una de las bocas laterales para la posición del 
termómetro. 
3. Se observó el producto que quedó en el matraz (figura 30), era como una torta 
con la misma textura que en la prueba 1 pero con algún indicio de “color blanco”). 
Esta torta se encontraba mucho más húmeda que en la primera prueba. Sigue 
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quedando mucha cantidad de Aluminio sin reaccionar, indicativo que no se ha 
conseguido superar la energía de activación para la generación del alcoholato 
metálico de este metal. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
5.1.3. ENSAYO 3 
5.1.3.1. CANTIDADES INCIALES DE REACTIVOS 
 Para este tercer y último ensayo, las cantidades iniciales de reactivos fueron: 
Tabla 16. Cantidades iniciales reactivos ensayo 3. Fuente: Elaboración propia 
Cantidades de reactivos en ensayo 3 
Masa Mg (g) 1,3984 
Masa Al (g) 0,5273 
Volumen Etil-Hexanol (mL) 12 mL 
 
5.1.3.2. OBSERVACIONES Y CONSIDERACIONES 
 El tercer ensayo transcurrió correctamente. Se produjo un calentamiento 
constante, se alcanzó la temperatura necesaria, se añadieron las cantidades de 
reactivos suficientes, se formó la espuma, pero en esta ocasión, no se apagó la fuente 
de calor puesto que se disponía de un matraz lo suficientemente grande para que no se 
desbordase. Una vez alcanzada la temperatura final de 230ºC aproximadamente, se 
apagó la fuente de calor y se dejó enfriar el sistema. 
Figura 30. Producto observado en el matraz ensayo 2. 
Fuente: Elaboración propia 
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 El producto obtenido tenía un aspecto similar al formado en los ensayos 1 y 2 
(figura 31), se observó que quedaba mucha cantidad de aluminio y magnesio sin 
reaccionar, pero, aun así, se decidió hidrolizar una pequeña porción de este producto. 
Según el método descrito en la patente, tras la hidrólisis debería aparecer un precipitado 
de color blanco, producto que no se obtuvo en la hidrólisis del producto obtenido en el 
primer paso de síntesis. 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
Al no presentarse ningún indicio de formación de la hidrotalcita que se deseaba 
sintetizar, se dieron por concluidos los ensayos según este método. 
 Además de la falta de datos para la síntesis de la patente, se concluye que los 
reactivos usados, correspondientes a los que había en el almacén de QII, no estaban 
en el estado de agregación necesario. El tamaño de partícula no adecuado o la 
presencia de óxidos en la superficie de los dos metales debido al paso del tiempo en el 
almacén es probable que hayan influido negativamente en la cinética haciendo que no 
haya sido posible superar la barrera de la energía de activación. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 31. Producto observado ensayo 3. Fuente: Elaboración propia 
  80 Escuela Técnica Superior de Ingenieros Industriales (UPM) 
5. Resultados y discusión 
5.2. SÍNTESIS DE HDL – MÉTODO DE COPRECIPITACIÓN 
 Como el método de preparación de hidróxidos dobles laminares a partir de 
alcoholatos metálicos resultó fallido y no se podía emplear mucho más tiempo en esta 
etapa del TFG puesto que tiene una duración limitada, se decidió sintetizar el HDL por 
un método seguro y conocido. El método seleccionado fue el de coprecipitación, se trata 
del método que fue utilizado en la síntesis de estos materiales en estudios anteriores 
(13) en el que se obtienen muy buenos rendimientos. 
 Se procuró minimizar al máximo los tiempos de espera entre cada síntesis, 
acoplando las distintas etapas entre ensayos, de forma que, por ejemplo, el tiempo de 
envejecimiento de un ensayo coincidiera con el de precipitación de otro. 
 Para obtener una cantidad suficiente de HDL que permitiese el posterior estudio 
de la cinética del proceso de adsorción entre el HDL y el naranja de metilo y, teniendo 
en cuenta que todo el material iba a ser calcinado por lo que, se contaría con 
aproximadamente la mitad del material sintetizado, se realizaron cuatro síntesis por este 
método. 
En la preparación de la disolución A (Mg(NO3)2· 6H2O + Al(NO3)3 · 9H2O) y la 
disolución B (Na2CO3) se pesaron las masas de reactivos iniciales que aparecen en la 
tabla 17. 
Tabla 17. Cantidades de reactivos pesadas síntesis coprecipitación. Fuente: Elaboración Propia 
Cantidades de reactivos pesadas 
 Síntesis 1 Síntesis 2 Síntesis 3 Síntesis 4 
Masa 
Mg(NO3)2· 6H2O (g) 
20,1830 20,2508 20,2366 20,2459 
Moles  
Mg(NO3)2· 6H2O 
0,0787 0,0790 0,0789 0,0790 
Masa  
Al(NO3)3 · 9H2O (g) 9,8412 9,9001 9,8855 9,8561 
Moles  
Al(NO3)3 · 9H2O 
0,0262 0,0264 0,0263 0,0263 
Masa Na2CO3 (g) 1,3807 1,3864 1,3975 1,4175 
Moles Na2CO3 0,0130 0,0131 0,0132 0,0134 
 
 Se puede observar en la tabla anterior por comparación en el número de moles, 
que el carbonato de sodio es el reactivo limitante en la reacción de formación del HDL. 
Para calcular la masa teórica de HDL que se debería obtener, se multiplican estos moles 
por el peso molecular del hidróxido doble laminar sintetizado de fórmula 
Mg6Al(OH)16CO3·4H2O (Pm =603,781 g/mol). 
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 El rendimiento de la síntesis se puede calcular por la expresión: 
𝜂𝜂 = 𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 𝑜𝑜𝑜𝑜𝑑𝑑𝑜𝑜𝑛𝑛𝑜𝑜𝑑𝑑𝑚𝑚 𝑑𝑑𝑜𝑜 𝑂𝑂𝐻𝐻𝐿𝐿
𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 𝑑𝑑𝑜𝑜ó𝑟𝑟𝑜𝑜𝑟𝑟𝑚𝑚 𝑑𝑑𝑞𝑞𝑜𝑜 𝑚𝑚𝑜𝑜 𝑜𝑜𝑜𝑜𝑑𝑑𝑜𝑜𝑛𝑛𝑑𝑑𝑟𝑟í𝑚𝑚  𝑂𝑂𝐻𝐻𝐿𝐿 · 100                (14) 
 
Las cantidades de HDL obtenidas, así como el rendimiento obtenido en las 
síntesis del mismo aparecen en la siguiente tabla. 
Tabla 18. Resultados obtenidos en la síntesis por coprecipitación. Fuente: Elaboración propia 
Resultados obtenidos en las síntesis por coprecipitación 
 Masa HDL teórica (g) 
Masa HDL 
obtenida (g) 
Rendimiento 
síntesis (%) 
Síntesis 1 7,8654 7,6507 97,27 
Síntesis 2 7,8979 7,5784 95,95 
Síntesis 3 7,9611 7,6702 96,35 
Síntesis 4 8,0750 7,7980 96,57 
Total 31,7994 30,6973 96,53 
 
 El método de coprecipitación resulta ser un buen método para la síntesis de 
hidróxidos dobles laminares. Se trata de un método con un procedimiento experimental 
sencillo, que a pesar de los largos tiempos que requiere se obtienen altos rendimientos, 
esto es, que se produce una transformación casi completa de los reactivos iniciales en 
el producto final. El acoplamiento de los ensayos, permitió optimizar el tiempo completo 
de síntesis de las cuatro tandas. 
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5.3. ANÁLISIS TERMOGRAVIMÉTRICO 
 Con el análisis de los resultados termogravimétricos que se explicarán a 
continuación, se pretende, en primer lugar, conocer el comportamiento del hidróxido 
doble laminar sintetizado cuando es sometido a un programa de calentamiento hasta 
una temperatura de 600ºC. También se pretende comparar los termogramas obtenidos 
con los presentados en el trabajo de fin de grado del año anterior (13) para demostrar 
que el material sintetizado es el mismo y que, por lo tanto, se pueden asumir para el 
material las conclusiones que se alcanzaron en el mismo. Finalmente, se analizarán las 
diferencias entre los termogramas obtenidos del hidróxido doble laminar sintetizado y 
del HDL calcinado después de haber sido empleado en la adsorción del naranja de 
metilo. 
 
5.3.1. ANÁLISIS TERMOGRAMA HDL SINTETIZADO 
 En la gráfica 4 aparecen los termogramas del HDL sintetizado en cada una de 
las cuatro síntesis realizadas. 
 
 
Gráfica 4. Termogramas obtenidos del HDL en cada una de las síntesis realizadas. Fuente: Elaboración 
propia 
 Se observa como el comportamiento general del HDL en los cuatro termogramas 
es prácticamente idéntico. Todos ellos cuentan con dos saltos diferenciados en la 
pérdida de peso. El primero, que se da en el rango de temperaturas de entre 25-225ºC 
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corresponde a la etapa de deshidratación del HDL. Durante esta etapa se pierde el agua 
adherida superficialmente al material (agua fisisorbida) a temperaturas menores de 
100ºC y el agua estructural del HDL (agua interlaminar) a temperaturas de hasta 225ºC. 
El segundo salto corresponde, por un lado, a la dismunición de masa provocada por la 
pérdida de los grupos hidroxilo (-OH-) unidos a los cationes laminares y por otro, a la 
descarbonatación, es decir, a la pérdida de los aniones CO32- que conforman la capa 
interlaminar.  
 Las pérdidas de masa en el primer y segundo salto son ligeramente diferentes 
entre las cuatro muestras a las que se ha realizado el análisis termogravimétrico. En el 
Anexo IV se encuentran las representaciones individualizadas de cada una de las 
muestras, en las que aparecen también representadas las pérdidas de masa producidas 
en los dos saltos. Se ha realizado la media entre las cuatro muestras de las pérdidas de 
masa en cada uno de los saltos resultando, la media en la pérdida de masa del primer 
salto igual a un 14,3%, mientras que la del segundo igual a 29,2%. La pérdida de masa 
total media del HDL sería de un 43,5%. 
 Si analizamos los termogramas un poco más en detalle, se puede observar como 
los termogramas de las muestras 3 y 4 (HDL 3 y HDL 4 en el gráfico), en el rango de 
temperaturas entre 200-300ºC se encuentran ligeramente por encima de los de las 
muestras 1 y 2. Esto, se traduce en que el porcentaje de pérdida de masa en el primer 
salto para las muestras 3 y 4 es ligeramente menor que en el caso de las otras dos. Este 
comportamiento es debido al tiempo de estancia en la estufa de estos materiales tras 
ser sintetizados. Mientras que las muestras 1 y 2 tras ser sintetizadas estuvieron 
únicamente 24h secándose en la estufa antes de realizarse el termograma de las 
mismas, las muestras 3 y 4 permanecieron secándose 3-4 días, por lo que, las muestras 
1 y 2 es muy probable que contuviesen todavía una cantidad de agua residual que se 
perdió en el horno de la termobalanza. También se observa como en el rango de 
temperatura hasta 150ºC aproximadamente, en el caso del HDL 4, presenta una 
pendiente mayor a lo largo del primer salto en la pérdida de masa hasta que al final de 
esta etapa se iguala al resto. Como ya se ha comentado, en temperaturas inferiores a 
100ºC se produce la pérdida del agua fisisorbida en el material, el comportamiento de 
la muestra 4 puede ser debido a que la muestra se expusiese a un ambiente más 
húmedo que el resto, por lo que contuviese un mayor porcentaje de agua adherida en 
él.  
Cabe destacar, que las diferencias comentadas están relacionadas con la 
hidratación inicial del material y que este material será calcinado en todos los casos, por 
lo que se puede concluir afirmando que no existen diferencias significativas en los 
materiales obtenidos de las diferentes síntesis. 
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5.3.2. COMPARACIÓN CON HDL DEL TFG ANTERIOR 
 Se dispone del termograma obtenido el curso pasado del HDL sobre el que se 
realizaron los diferentes estudios, este se presenta en la figura 29. 
 
 
 El termograma del HDL sometido a un programa de calentamiento de 20ºC/min 
(morado) sintetizado el curso anterior tiene la misma forma que el obtenido en el 
presente TFG (Gráfico 4), cuenta también con dos saltos en la pérdida de peso del 
material en los mismos rangos de temperatura, el primero hasta temperaturas de 225ºC 
y el segundo entre 300-425ºC. Existe una pequeña discrepancia entre los valores del 
porcentaje de pérdida de masa, en el caso del termograma del material del curso pasado 
el porcentaje en el primer salto es algo mayor, puede deberse a un mayor contenido en 
agua de este material, consecuentemente el porcentaje del segundo salto también varía. 
 Como ya se ha comentado en el apartado anterior, las diferencias en el contenido 
de agua en los materiales no son importantes, ya que el material en su uso como 
adsorbente va a ser totalmente calcinado. Por todo esto, al presentar ambos materiales 
el mismo comportamiento tras someterse al mismo programa de calentamiento, se 
considera que los dos materiales sintetizados en diferentes años son los mismos y que, 
por tanto, las conclusiones a las que se llegaron en el TFG del año anterior son 
totalmente válidas para el material sintetizado durante el presente TFG. 
Figura 32. Termograma obtenido durante el curso pasado para el HDL sintetizado. Fuente: "Síntesis 
de HDL y su aplicación a la eliminación de colorantes aniónicos" María Fernández Béjar. (13) 
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5.3.3. COMPARACIÓN HDL SINTETIZADO CON HDL TRAS ENSAYO 
 En este apartado se pretende comparar los termogramas obtenidos del HDL 
sintetizado y del material calcinado tras su puesta en contacto con una disolución de 
naranja de metilo durante 5 min en agitación. Para ello, se representan ambos 
termogramas en el gráfico 5. 
 
 
Gráfica 5. Comparación de los termogramas del HDL sintetizado y HDL tras ensayo de adsorción. Fuente: 
Elaboración propia 
 
 Se observa como los termogramas del HDL sintetizado y el HDL tras el ensayo 
tienen la misma forma. La principal diferencia entre ellos reside en la pérdida de masa, 
puesto que, en el HDL tras el ensayo se produce una pérdida de masa menor, hecho 
que se analiza a continuación.  
Durante la descomposición térmica de ambos materiales se producen dos 
grandes pérdidas de masa, una en el rango de temperaturas entre temperatura 
ambiente y 200ºC y otra entre 300-450ºC aproximadamente. Es en el primer salto en el 
que se da la diferencia de pérdida de masa existente entre los dos materiales. Esta 
diferencia se debe a que el HDL sintetizado, como ya se explicó en el punto 5.3.1., 
posee en su capa interlaminar aniones CO32- y agua interlaminar, esta última eliminada 
en este primer rango de temperaturas en las que se produce la pérdida de masa. Sin 
embargo, tras el ensayo con el HDL calcinado, el oxoanión del naranja de metilo se 
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introduce en la capa interlaminar, reconstituyéndose así la estructura del HDL. Este 
oxoanión es de un tamaño mucho mayor que el anión CO32-, es por ello, que deja menos 
espacio libre para la entrada de moléculas de agua en la intercapa. Además, cabe 
destacar que estos oxoaniones presentan un comportamiento hidrófobo, lo que 
provocaría también una menor entrada de agua a la estructura. Por todo ello, al 
presentar el HDL tras el ensayo una menor cantidad de agua en su estructura, esta 
primera pérdida de masa es menor que en el caso del HDL sintetizado y explica la 
diferencia observada en los termogramas. 
Otra apreciación en el gráfico es que la pérdida de masa en el segundo rango 
de temperaturas en ambos termogramas es muy similar. En este segundo salto, como 
se explicó en el apartado 5.3.1. se produce la pérdida de los aniones CO32- en forma de 
CO2 (PM=44g/mol) en el caso del HDL sintetizado. En el caso del HDL tras el ensayo, 
lo que se produce es la descomposición de los oxoaniones del naranja de metilo, es en 
este punto donde se hace necesario fijarse en el termograma obtenido para la 
descomposición del naranja de metilo (gráfica 5). En él, se produce una primera pérdida 
a temperaturas menores de 100ºC asociada a la pérdida de agua fisisorbida y una 
segunda gran pérdida en el rango de entre 300-400ºC, pérdida que se supone asociada 
a la rotura del enlace azo –N=N- que presenta en su estructura y que provocaría la 
liberación de N2. Si se tiene en cuenta que para equilibrar la carga de la estructura 
laminar entran en la estructura dos oxoaniones de naranja de metilo (proporcionan una 
carga negativa) por cada anión CO32- que entraría (proporciona dos cargas negativas), 
en la tabla 19, aparece de forma aproximada la pérdida de masa que se provocaría en 
cada caso. 
Tabla 19. Cálculo aproximado de la pérdida de peso que se produce en cada HDL en el rango de 
temperaturas 300-400ºC. Fuente: Elaboración propia 
Pérdida de masa en el rango 300-400ºC según HDL 
HDL Molécula 
liberada 
Peso molecular 
(g/mol) 
Nº moles 
liberados 
Peso 
perdido(g) 
HDL 
sintetizado CO2 44 1 44 
HDL tras 
ensayo N2 28 2 56 
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5.4. TRATAMIENTO TÉRMICO EN MUFLA 
 Como se ha indicado en el apartado 5.2., se obtuvieron 30,7g de HDL en el total 
de las síntesis realizadas. La cantidad de HDL que se necesitaba para el primer diseño 
aproximado que se hizo de los ensayos de adsorción era pequeña, por lo que, en un 
principio se decidió calcinar solo la mitad del material que se había sintetizado. A lo largo 
de los ensayos, para obtener una mayor cantidad de datos y que los estudios resultasen 
completos se incluyeron un mayor número de muestras y réplicas de cada una de ellas 
y fue necesaria la calcinación de la otra mitad del material. Por lo tanto, se realizaron 
dos calcinaciones de HDL. 
 En ambas calcinaciones, se tardaron aproximadamente 30 minutos en alcanzar 
la temperatura de 600ºC. Después de los 30 minutos durante los que hay que mantener 
el material en el interior del horno a 600ºC se apagó la mufla y comenzó el proceso de 
enfriamiento. Este proceso de enfriamiento hasta 100ºC (temperatura a la que se puede 
meter el material en el desecador) tuvo una duración de 30 minutos. Cuando el material 
alcanzó la temperatura ambiente, se realizó la pesada del mismo. 
 Los resultados tras las pesadas del material antes y después de recibir el 
tratamiento térmico se presentan en la tabla 19. 
 
Tabla 20. Resultados de la calcinación del HDL. Fuente: Elaboración propia 
Resultados obtenidos en la calcinación del HDL 
 Masa inicial (g) Masa final (g) Pérdida de masa (%) 
Calcinación 1 14,1024 8,2811 41,28 
Calcinación 2 15,3398 8,9981 41,34 
Total 29,4422 17,2792 41,31 
 
 Estos resultados se adaptan perfectamente a la información que mostraba el 
análisis termogravimétrico, en el que el HDL al someterse a un tratamiento térmico en 
el que alcanza una temperatura de 600ºC pierde el 43,5% de su masa.  
 Por otro lado, el uso de la mufla como equipo para el tratamiento térmico resulta 
muy adecuado ya que como se ha señalado, el tiempo empleado es pequeño, en total, 
no supera las 2 horas y su capacidad permite la calcinación de grandes cantidades de 
material. 
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5.5. ESTUDIOS CINÉTICOS 
5.5.1. INFLUENCIA DEL TIEMPO DE AGITACIÓN 
 En un ensayo de adsorción es recomendable proporcionar un período de 
agitación inicial para conseguir poner en contacto el adsorbato con el adsorbente y 
homogeneizar la mezcla. Cada proceso de adsorción es diferente, por lo que, se hace 
necesario estudiar la influencia que tiene el tiempo de agitación en el sistema naranja 
de metilo-HDL.  
 Una vez se haya realizado este estudio, con los resultados obtenidos se decidirá 
cuál será el tiempo de agitación inicial que se aplicará en los ensayos para el estudio 
cinético de adsorción. 
 Los resultados obtenidos como valores medios de acuerdo al ensayo diseñado 
(4.5.1.1.) se muestran en forma de gráfico (Gráfica 6) y en forma de datos en el Anexo 
VI. Los ensayos han sido realizados bajo las condiciones que aparecen en la tabla 21. 
 
 
 
 
Gráfica 6. Estudio de la influencia de los tiempos de agitación en el sistema NM-HDL. Fuente: Elaboración 
propia 
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Tabla 21. Condiciones en la realización del ensayo de tiempos de agitación. Fuente: Elaboración propia 
Condiciones del ensayo Valor 
Masa de adsorbente 0,1 g 
Concentración de 
colorante 7,50·10
-5M 
Temperatura 25ºC 
Velocidad de agitación 200 rpm 
 
Se aprecia como este sistema necesita muy poco tiempo de agitación para 
alcanzar el equilibrio de adsorción, ya que, con solo 5 minutos de agitación ya se 
observa asintoticidad en la curva. 
 Como el objetivo de los ensayos es el estudio de la cinética del proceso de 
adsorción, no se puede proporcionar una agitación inicial en la que se alcance 
directamente el equilibrio, sino que, su función debe ser únicamente la puesta en 
contacto entre el adsorbato y el adsorbente para que el equilibrio sea alcanzado a lo 
largo del tiempo de reposo. Por todo ello, de acuerdo con los resultados obtenidos, se 
decidió que la agitación inicial que se iba a proporcionar al sistema en todos los ensayos 
de adsorción sería de 2 min de duración. 
 
 
5.5.2. INFLUENCIA DEL TIEMPO DE REPOSO 
 El objetivo de estos ensayos era cuantificar la cantidad que se adsorbía de 
naranja de metilo a lo largo de diferentes tiempos de reposo para conseguir, por un lado, 
datos con los que trabajar para comparar la cinética de la adsorción con diferentes 
modelos cinéticos teóricos y, por otro lado, conocer los tiempos de reposo mínimos para 
los que se alcanza el equilibrio de adsorción entre el naranja de metilo y el HDL.  
 Estos estudios son de suma importancia ya que nos permiten optimizar tiempos 
del proceso de adsorción, y como consecuencia, lograr costes económicos menores al 
tener menos tiempo inmovilizado el vertido a depurar. 
 Como se indicó en el apartado 4.5.1.2. de la Metodología Experimental, se 
realizaron ensayos para el estudio de la influencia del tiempo de reposo para tres 
concentraciones diferentes. Los resultados obtenidos como valores medios se muestran 
en el gráfico 7, además en el Anexo VI, aparecen los datos obtenidos en los ensayos. 
 Las condiciones bajo las que han sido realizados los ensayos aparecen en la 
tabla 22. 
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Tabla 22.Condiciones en la realización de los ensayos de tiempos de reposo. Fuente: Elaboración propia 
Condiciones del ensayo Valor 
Masa de adsorbente 0,1 g 
Concentración de 
colorante 1 7,50·10
-5M 
Concentración de 
colorante 2 3,75·10
-5M 
Concentración de 
colorante 3 1,50·10
-5M 
Temperatura 25ºC 
Velocidad de agitación 200 rpm 
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Gráfica 7. Influencia del tiempo de reposo en ensayos de adsorción. Fuente: Elaboración propia 
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Las tres curvas presentan una tendencia similar. Se observa como para las tres 
concentraciones estudiadas se puede considerar que el equilibrio ha sido alcanzado a 
partir de 30 minutos de reposo tras los 2 minutos de agitación inicial. Se trata de una 
conclusión importante ya que significa que el proceso de adsorción estudiado es un 
proceso con una cinética rápida y con el que, además, se consiguen altos rendimientos 
de eliminación del colorante como se puede observar en la gráfica 8. También se puede 
apreciar en el gráfico 7, como la velocidad inicial de adsorción (pendiente del tramo 
inicial) es directamente proporcional a la concentración de la disolución. 
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5.5.3. APLICACIÓN DE MODELOS CINÉTICOS DE ADSORCIÓN 
 Tras obtener los datos de adsorción de naranja de metilo por HDL en el 
transcurso del tiempo, se puede realizar un análisis cinético de los mismos. El análisis 
cinético se realizará mediante la aplicación de tres modelos cinéticos teóricos de 
adsorción. Los modelos que se aplicarán serán:  
- Modelo de Pseudo Primer Orden 
- Modelo de Pseudo Segundo Orden 
- Modelo de Difusión Intraparticular 
A continuación, se mostrarán los resultados obtenidos en la aplicación de los tres 
modelos. 
5.5.3.1. MODELO DE PSEUDO PRIMER ORDEN 
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Gráfica 9. Aplicación modelo pseudo primer orden C=7,5E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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Gráfica 10. Aplicación modelo pseudo primer orden C=3,75E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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Gráfica 11. Aplicación modelo pseudo primer orden C=1,50E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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5.5.3.2. MODELO DE PSEUDO SEGUNDO ORDEN 
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Gráfica 12. Aplicación modelo Pseudo Segundo Orden C=7,5E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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Gráfica 13. Aplicación modelo Pseudo Segundo Orden C=3,75E-05M. Fuente: Elaboración 
Propia 
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5.5.3.3. MODELO DE DIFUSIÓN INTRAPARTICULAR 
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Gráfica 14. Aplicación modelo Pseudo Segundo Orden C=1,5E-05M. Fuente: Elaboración Propia 
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Gráfica 15. Aplicación modelo Difusión intraparticular C=7,50E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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Gráfica 16. Aplicación modelo Difusión intraparticular C=3,75E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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Gráfica 17. Aplicación modelo Difusión intraparticular C=1,50E-05M. Fuente: Elaboración propia 
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A vista de las correlaciones obtenidas en la aplicación del modelo de pseudo 
segundo orden, los datos de adsorción se ajustan perfectamente a una recta, por tanto, 
el proceso de adsorción del naranja de metilo con HDL es probable que se rija 
principalmente por un modelo cinético de Pseudo Segundo Orden. Esto es que, la 
capacidad de adsorción es proporcional al número de centros activos del adsorbente y 
que la velocidad de adsorción se encuentra controlada por adsorción química.  
 Como ya se comentó en el apartado 3.4.2. del Fundamento teórico, el modelo 
de pseudo segundo orden se usa para describir procesos de quimisorción a través de 
fuerzas covalentes entre el adsorbente y adsorbato o procesos de intercambio iónico. 
Conocido el mecanismo por el que ocurre la adsorción en los HDL calcinados 
(reconstrucción estructural) y, de acuerdo con los resultados, se puede afirmar que el 
modelo de pseudo segundo orden también describe correctamente la cinética del 
proceso de adsorción en HDL por reconstrucción estructural y que, en este caso, la 
velocidad de adsorción estaría controlada por este proceso de reconstrucción.   
 Mediante la aplicación de las expresiones que rigen el modelo de pseudo 
segundo orden se obtienen las siguientes constantes de velocidad para cada una de las 
concentraciones. 
Tabla 23. Valores de la constante de velocidad del modelo cinético de pseudo segundo orden. Fuente: 
Elaboración Propia 
Constante de velocidad (g/min·mmol) 
7,50·10-5M 1,84611E-05 
3,75·10-5M 8,59356E-07 
1,50·10-5M 1,22869E-07 
 
 Como puede verse en la tabla 23, las constantes muestran valores diferentes. 
Probablemente esto indique que los procesos de eliminación de colorantes con HDL se 
rigen por mecanismos complejos con etapas que van cambiando en función de la 
concentración. 
 Por último, si se observa la aplicación del modelo de pseudo primer orden y de 
difusión intraparticular para las tres concentraciones de estudio, se observa una 
tendencia a comentar. Esta tendencia es que, a medida que la concentración de la 
disolución de naranja de metilo es más pequeña, los datos de adsorción se van 
ajustando mejor a los modelos de pseudo primer orden y difusión intraparticular. Es 
decir, que, aunque en estas concentraciones más bajas el modelo que mejor se ajusta 
sea el de pseudo segundo orden aumenta la influencia en la adsorción de otros factores 
que se tienen en cuenta en los otros dos modelos, como son la capacidad del propio 
adsorbente o el transporte de soluto a través de los poros del material adsorbente.  
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5.6. ISOTERMAS DE ADSORCIÓN 
 El análisis de los resultados del nuevo diseño del experimento de obtención de 
la isoterma de adsorción ha permitido concluir que es un método inadecuado.  
Después del tiempo de reposo diseñado para el ensayo de adsorción (6 horas), 
como en los ensayos anteriores, se realizó el filtrado de las disoluciones para separar 
éstas del sólido adsorbente. Se observó como las disoluciones en las que se había 
añadido una mayor cantidad de masa presentaban mucha turbidez tras el filtrado, hecho 
que no permitía realizar medidas con el espectrofotómetro puesto que, una disolución 
con partículas en suspensión refleja el haz de luz proporcionado por el equipo y se 
obtienen datos de absorbancias que no son reales.  
Para intentar eliminar la turbidez, se buscó un filtro con un tamaño de poro más 
pequeño del que se había utilizado y se encontró uno con un tamaño de 7-10 µm. Tras 
el filtrado usando este papel de filtro el aspecto en algunas de las disoluciones mejoró. 
Se realizó por tanto la medida en el espectrofotómetro de las absorbancias de las 
disoluciones que a simple vista parecían no tener turbidez y los resultados obtenidos, 
se presentan a continuación en modo de tabla. 
Tabla 24. Resultados Isotermas de adsorción a baja concentración 3,75E-05M.Elaboración propia 
Resultados del ensayo a baja concentración 3,75E-05M 
Muestra Masa (g) C0(mmol/L) Absorbancia Ceq(mmol/L) ns/mads(mmol/g) 
1.1 0,0048 0,0367 0,1368 0,0057 0,1934 
1.2 0,0055 0,0367 0,1172 0,0049 0,1732 
2.1 0,0102 0,0367 0,0814 0,0034 0,0977 
2.2 0,0105 0,0367 0,0654 0,0028 0,0968 
3.1 0,0206 0,0367 0,0425 0,0018 0,0507 
3.2 0,0206 0,0367 0,0438 0,0019 0,0506 
4.1 0,0399 0,0367 0,0448 0,0019 0,0261 
4.2 0,0399 0,0367 0,0378 0,0017 0,0263 
5.1 0,0602 0,0367 0,0553 0,0024 0,0171 
5.2 0,0601 0,0367 0,0564 0,0024 0,0171 
6.1 0,0797 0,0367 0,067 0,0029 0,0127 
6.2 0,0807 0,0367 0,0562 0,0024 0,0127 
7.1 0,0998 0,0367 0,0525 0,0023 0,0103 
7.2 0,1007 0,0367 0,0661 0,0028 0,0101 
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Tabla 25. Resultados Isotermas de adsorción alta concentración 7,50E-05M. Fuente: Elaboración propia 
Resultados del ensayo a alta concentración 7,50E-05M 
Muestra 
Masa 
adsorbente 
(g) 
C0(mmol/L) Absorbancia Ceq(mmol/L) ns/mads(mmol/g) 
1.1 0,0106 0,0739 0,1205 0,0050 0,1949 
1.2 0,0107 0,0739 0,1266 0,0053 0,1924 
2.1 0,0205 0,0739 0,096 0,0040 0,1023 
2.2 0,0206 0,0739 0,1044 0,0044 0,1013 
3.1 0,0801 0,0739 0,1001 0,0042 0,0261 
3.2 0,0802 0,0739 0,1067 0,0045 0,0260 
4.1 0,1001 0,0739 0,1088 0,0046 0,0208 
4.2 0,1001 0,0739 0,1046 0,0044 0,0208 
5.1 0,2005 0,0739 0,0669 0,0028 0,0106 
5.2 0,2003 0,0739 0,0586 0,0025 0,0107 
6.1 0,3002 0,0739 0,0534 0,0023 0,0072 
6.2 0,3007 0,0739 0,0499 0,0022 0,0072 
7.1 0,5009 0,0739 0,0695 0,0030 0,0043 
7.2 0,4998 0,0739 0,0628 0,0027 0,0043 
 
Estos aspectos que no fueron observados en los trabajos anteriores podrían 
explicarse por el hecho de que, en este diseño alternativo, la cantidad de sólido es mayor 
que el de colorante, por lo que no hay cantidad suficiente para reconstituir la hidrotalcita, 
apareciendo una cantidad importante de hidróxidos de aluminio y magnesio que tienen 
una textura coloidal más difícil de filtrar. 
 Si se observan los valores de la Ceq, se tratan de valores dispersos, que no 
siguen ninguna tendencia, cuando se debería observar que, según aumenta la cantidad 
de masa de adsorbente puesta en contacto con la disolución, la concentración final en 
el equilibrio debería ser menor. Cabe recordar, que la concentración en el equilibrio es 
calculada por la ley de Lambert-Beer a partir de las absorbancias medidas por 
espectrofotometría, es por ello, que se deduce que el error se encuentra en estas 
medidas, como ya se ha comentado debido a la turbidez que presentaban las 
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disoluciones, que, aunque no era apreciable a simple vista, si es detectado por el 
espectrofotómetro puesto que se trata de un equipo muy sensible. 
 Algunos intentos de eliminar la turbidez con filtros de cartucho de 0,45µm fueron 
rechazados al quedar el colorante adsorbido en el material del propio cartucho de 
filtración. 
 Con los valores obtenidos, no es posible realizar ninguna representación de las 
isotermas de adsorción, ni analizar su comportamiento, por lo que se concluye en este 
apartado, que el método alternativo utilizado para obtener las isotermas de adsorción 
no es válido. 
 También se puede extraer de este experimento, a pesar de haber sido fallido, 
que, a la hora de diseñar un proceso industrial para eliminación de colorantes en vertidos 
industriales textiles, es importante seleccionar una relación HDL calcinada- anión 
adecuada para reconstituir completamente la doble lámina, evitar la formación de 
coloides y eliminar una etapa de filtración al ser suficiente una etapa de decantación. 
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En el desarrollo del presente Trabajo de Fin de Grado se han obtenido una serie 
de resultados que pueden contribuir positivamente a la línea de investigación que 
comenzó durante el curso 2015-2016 acerca de la utilización de los hidróxidos dobles 
laminares como alternativa para el tratamiento de efluentes contaminados con 
colorantes azoderivados. A continuación, se presentan las conclusiones que se 
pueden extraer de estos resultados. 
1. Aunque por imperativo legal los documentos de las patentes deben describir la 
invención de manera clara y suficiente, de tal manera que pueda ser reproducida 
y aplicada, el nivel de detalle proporcionado por cada inventor es muy variante. 
En el caso de la patente de la que se obtuvo el método alternativo de síntesis 
proporcionaba mucha información detallada, sin embargo, en su aplicación en 
los ensayos de síntesis surgieron muchos problemas que se escapaban a la 
información contenida en la patente y que introdujeron muchas variables 
desconocidas que no permitieron alcanzar el objetivo. Con esto, no se concluye 
que el método propuesto en la patente no funcione, sino que, no consiste en 
seguir una serie de instrucciones para realizar la síntesis y que requiere de un 
estudio en sí del propio método, proceso de duración desconocida y que se 
escapaba de los objetivos marcados para este proyecto. 
 
2. La síntesis del hidróxido doble laminar a partir de nitrato de aluminio, nitrato de 
magnesio y carbonato sódico por el método de coprecipitación, a pesar de los 
largos tiempos que requiere, obtiene muy buenos rendimientos y garantiza la 
obtención del material que se desea. Con los reactivos iniciales utilizados, en 
cada síntesis se obtienen de media 7,5 g HDL. 
 
3. Mediante el análisis termogravimétrico realizado al material, se comprueba que 
el proceso de descomposición de los hidróxidos dobles laminares presenta dos 
etapas, la primera etapa a temperaturas inferiores a 225ºC correspondiente a la 
etapa de deshidratación del material en la que se pierden tanto el agua 
fisisorbida en el HDL (T<100ºC) como el agua estructural que se encuentra en 
el espacio interlaminar. La segunda etapa entre 300-400ºC corresponde a la 
deshidroxilación de las láminas y la pérdida de los aniones CO32- que conforman 
la intercapa. La pérdida de masa total debida a las dos etapas de 
descomposición es aproximadamente del 43,5% en peso. 
 
4. Se comprueba también por análisis termogravimétrico como el material obtenido 
en las cuatro síntesis es el mismo. Las pequeñas diferencias que se pueden 
observar en sus termogramas son debidas al mayor o menor contenido de agua 
superficial dependiendo del tiempo de secado que hayan experimentado. De 
nuevo, se demuestra como el método de síntesis es apropiado. 
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5. Se pueden asumir las conclusiones a las que se llegaron en el trabajo de fin de 
grado del año anterior respecto a los hidróxidos dobles laminares, entre las que 
destacan: 
o La velocidad de calentamiento del tratamiento térmico no influye en la 
variación de la masa del HDL ni tampoco en su capacidad de adsorción. 
o La adsorción utilizando el HDL calcinado es más eficaz que utilizando el 
HDL sin calcinar. 
Puesto que, en la comparación de los termogramas obtenidos el año pasado 
y los obtenidos en este TFG del HDL sintetizado no presentan diferencias 
significativas. 
6. Con la obtención del termograma de un HDL calcinado después de haber sido 
puesto en contacto con una disolución de naranja de metilo y haberse producido 
el proceso de adsorción se demuestra con la comparación del termograma del 
HDL recién sintetizado como el HDL calcinado tras el proceso de adsorción 
recupera su estructura laminar, ya que, estos dos termogramas presentan la 
misma forma. Se observan pequeñas diferencias en las pérdidas de masa que 
se deben a que el HDL reconstituido con aniones del colorante presenta un 
menor contenido de agua, por tener un espacio interlaminar disponible menor, 
al estar ocupado por un anión de un mayor tamaño y con partes de su estructura 
hidrófobas. También se llega a la conclusión de que las pérdidas de masa en la 
segunda etapa del HDL sintetizado debidas a la pérdida de los aniones CO32- se 
compensan con las pérdidas de masa en la segunda etapa del HDL reconstituido 
debidas a la rotura del enlace azo de la estructura de los aniones que conforman 
la capa. 
 
7. Tras proporcionar un tratamiento térmico al HDL sintetizado hasta una 
temperatura de 600ºC se producen unas pérdidas de masa de aproximadamente 
41,3%, como se concluía en los termogramas. 
 
8. El proceso de adsorción del naranja de metilo con hidróxidos dobles laminares 
es un proceso de cinética rápida. No son necesarios tiempos elevados de 
agitación, con 5 minutos el equilibrio está prácticamente alcanzado, lo que 
supone grandes ahorros económicos. Con la aplicación de 2 minutos de 
agitación para puesta en contacto y homogenización, independientemente de la 
concentración de la disolución del colorante a los 30 minutos de reposo se 
alcanza el equilibrio de adsorción y se obtienen altos rendimientos de eliminación 
del colorante. Según estos resultados, la eliminación de colorantes de efluentes 
acuosos mediante la puesta en contacto con estos materiales sería una gran 
opción debido a su gran eficacia de eliminación y su reducido tiempo de 
tratamiento. De esta forma se consigue optimizar el tiempo de inmovilización del 
efluente a depurar, reduciéndose los costes de tratamiento. 
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9. Según los resultados obtenidos, el proceso de adsorción de naranja de metilo 
con HDL seguiría un modelo cinético de pseudo segundo orden según el cual la 
capacidad de adsorción es proporcional al número de centro activos del 
adsorbente y que la velocidad de adsorción se encuentra controlada por 
adsorción química, en este caso, la velocidad de adsorción vendría determinada 
por el proceso de reconstrucción de la estructura laminar. 
 
10. Además de procesos de quimisorción e intercambio aniónico, el modelo cinético 
de pseudo segundo orden también es válido para la descripción de procesos de 
reconstrucción laminar en el caso de los HDL. 
 
11. A medida que las concentraciones de las disoluciones son más pequeñas los 
datos de adsorción se ajustan algo mejor a los modelos cinéticos de pseudo 
primer orden y difusión intraparticular, por los que influirían en el proceso de 
adsorción la capacidad de adsorción del sólido y la difusión en el interior de los 
poros del material, aunque sigue predominando el modelo cinético de pseudo 
segundo orden. 
 
12. El diseño del ensayo realizado para la obtención de las isotermas de adsorción 
como alternativa al diseño realizado el año pasado en el que se mantenía fija la 
cantidad de adsorbente y se variaban las concentraciones de las disoluciones 
no es válido. A partir de una proporción límite entre la cantidad del adsorbente y 
la concentración de la disolución se produce una turbidez difícilmente eliminable 
que no permite las medidas de absorbancia en el espectrofotómetro. Esta 
turbidez podría explicarse por la deficiencia de aniones para reconstituir la doble 
lámina del HDL y favorecerse la formación de coloide de gel de hidróxido de 
aluminio y magnesio de difícil filtración. 
 
13. Sería interesante realizar un estudio comparativo más profundo para decidir si 
un proceso basado solo en un tiempo de agitación más largo que lleva aparejado 
coste del motor es comparable a un tiempo de agitación menor acoplado a un 
reposo que llevaría asociados menos costes de motor, pero costes adicionales 
de inmovilización del efluente. En cualquier caso, este último favorecería la 
decantación y posterior separación de los sólidos. 
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 La sociedad se encuentra siempre en un cambio constante, cambio en 
ideologías, valores y gustos. Se vuelve cada vez más exigente y en muchas ocasiones, 
deja de dar importancia a la utilidad de las cosas y se fija más en el aspecto que tienen 
las mismas. Pero esto último es una consecuencia de cómo se ha desarrollado la 
sociedad. La sociedad va prosperando paralelamente a los avances científicos que se 
producen y si son estos avances los que permiten diferenciarte del resto, los aceptas 
sin ninguna duda. Hemos pasado de vestir con los colores naturales que ofrecían los 
materiales de los que estaban hechos a comprarnos las ropas más coloridas que 
encontramos, de añadir azafrán a las paellas para proporcionar un cierto tono 
amarillento a utilizar el colorante más potente del supermercado para que la paella sea 
de un amarillo vibrante y de usar tintes para ocultar el paso del tiempo en nuestro pelo 
a usarlos porque el color azul nos gusta y por qué no ponérnoslo en el pelo. 
 Los colorantes ofrecen la oportunidad de conseguir productos atractivos para la 
sociedad, pero presentan una larga lista de desventajas. Actualmente, hay más de 
10,000 colorantes y las estimaciones indican que del 10% al 15% de estos se pierden 
en las corrientes de descarga durante los procesos de operación. Estos contaminantes, 
producidos por diferentes industrias químicas y textiles, han recibido gran atención por 
su impacto en el incremento del riesgo ambiental cuando estos son descargados en el 
agua, los cuales no solo causan efectos al medio ambiente, sino que también provocan 
daños a la vida marina, la cadena alimenticia, problemas físicos, alta toxicidad y efectos 
potenciales cancerígenos y mutagénicos. Por esta razón, la depuración efectiva de este 
tipo de contaminantes antes de ser descargados en las corrientes de agua se está́ 
convirtiendo en un asunto crucial. Sin embargo, la naturaleza no degradable y la 
estabilidad hacia la luz y/o hacia los agentes oxidantes de los colorantes complica la 
selección de un método efectivo para la eliminación de estos.  
 La implantación de la utilización de los hidróxidos dobles laminares como 
alternativa a la eliminación de colorantes aniónicos de las aguas supondría un gran 
impacto ambiental, es por ello a lo que se debe la realización del presente TFG. En él, 
ha quedado demostrada la validez y eficacia que ofrecen estos materiales en el proceso 
de adsorción del naranja de metilo. Un aspecto negativo de este método es que se 
genera un residuo sólido (el propio HDL), pero por la importante característica que posee 
este material sería de gran facilidad regenerarlo mediante su calcinación y que fuera 
reutilizado como adsorbente. Por otro lado, podría ser utilizado directamente como 
carga para colorear productos sólidos por ejemplo plásticos. 
 Respecto al impacto económico, para la síntesis de estos materiales se parte de 
materias primas baratas y de fácil acceso, el proceso requiere, como se ha demostrado 
experimentalmente, de bajos tiempos de agitación por lo que no supondría grandes 
costes. 
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 Este Trabajo de Fin de Grado, como se enunció en su introducción, forma parte 
de un proyecto de investigación que comenzó el curso pasado en el departamento de 
Ingeniería Química Industrial y del Medio Ambiente de esta escuela. El proyecto se basa 
en la investigación de los Hidróxidos Dobles Laminares como materiales adsorbentes y 
su aplicación para la eliminación de distintas sustancias orgánicas de disoluciones 
acuosas. 
 Después de dos años realizando diversos estudios sobre estos materiales se 
han alcanzado conclusiones importantes acerca de los mismos, como son: 
- Obtención de mejores rendimientos de adsorción de colorantes en HDL (Mg/Al) 
calcinados que sin calcinar. 
- La velocidad de calentamiento del tratamiento térmico no influye en las 
características del material calcinado en su aplicación como adsorbente. 
- El proceso de adsorción de colorantes por reconstrucción de la estructura 
laminar de estos materiales posee una cinética rápida, que no necesita de 
grandes tiempos de agitación. 
- En la adsorción de colorantes de disoluciones de baja concentración con estos 
materiales se obtienen altos rendimientos de eliminación.  
Cabe destacar que este proyecto de investigación posee un gran abanico de 
posibles futuras investigaciones. A continuación, se enumerarán algunas de ellas: 
1. Es importante la búsqueda de un nuevo método de síntesis de Hidróxidos Dobles 
Laminares que permita la obtención de mayores cantidades de masa en tiempos 
relativamente cortos. Si se encontrase este nuevo método se eliminaría una 
importante restricción en la realización de ensayos con estos materiales como lo 
es la masa. 
 
2. Si se dispusiese de cantidades mayores de masa, sería recomendable llevar a 
cabo ensayos de adsorción con concentraciones más altas de colorantes, 
próximas a las que se puedan llegar a dar en efluentes de las industrias. Así, se 
produciría un acercamiento entre las investigaciones en laboratorio y su 
aplicación a la industria. 
 
3. Aunque la tarea de trabajar bajo condiciones determinadas y controladas de 
temperatura en el laboratorio sea de gran dificultad, sería interesante profundizar 
en la influencia que tiene la temperatura en el proceso de adsorción de los 
Hidróxidos Dobles Laminares con los colorantes. 
 
4. Síntesis de Hidróxidos Dobles Laminares con cationes metálicos diferentes al 
magnesio y aluminio conformando las láminas estructurales y comparación de 
sus características adsorbentes. 
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5. Síntesis de Hidróxidos Dobles Laminares con aniones diferentes al CO32- 
conformando el espacio interlaminar y comparación de sus características 
adsorbentes. 
 
6. Aplicación de técnicas de caracterización de HDL para ver las diferencias que 
existen en su estructura antes y después de ser calcinado o antes y después de 
ser utilizado en un proceso de adsorción. 
 
7. Aplicación de HDL para la adsorción de sustancias orgánicas diferentes al 
naranja de metilo, como puedan ser otros colorantes o plaguicidas. 
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10.1. PLANIFICACIÓN TEMPORAL 
 A continuación, se presenta la planificación temporal del proyecto en forma de 
tabla detallada y Diagrama de Gantt.  
Tabla 26. Planificación temporal del TFG 
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Figura 33. Diagrama de Gantt TFG. Fuente: Elaboración propia 
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10.2. PRESUPUESTO 
 Se presenta en este apartado una estimación de los costes que han supuesto la 
realización de este Trabajo de Fin de Grado para el Departamento de Ingeniería 
Química Industrial y del Medio Ambiente de la escuela. 
 El trabajo se trata de una investigación de laboratorio, es por ello, que los costes 
asociados serán divididos en: 
- Costes de materiales 
- Costes de equipos 
- Costes de reactivos 
- Costes de personal 
10.2.1. COSTES DE MATERIALES 
 Los materiales utilizados a lo largo de todas las fases del proyecto se 
encontraban disponibles en el laboratorio y no fue necesaria ninguna compra extra. Aun 
así, como se trata de estimar los costes que hubieran supuesto la realización del 
proyecto desde cero, se han tomado los precios del Catálogo Labbox 2017 de todos los 
materiales utilizados ya que muchos de ellos eran de esta empresa. 
Tabla 27. Costes de material laboratorio. Fuente: Catálogo Labbox 2017 
Artículo 
Coste 
unitario 
(€/ud) 
Unidades Coste total (€) 
Matraz esférico de 3 bocas 250 mL 12,53 1 12,53 
Matraz esférfico de 3 bocas 1L 19,46 1 19,46 
Matraz aforado 50mL 2,40 10 24,00 
Matraz aforado 500mL 5,29 3 15,87 
Matraz aforado 1L 7,81 2 15,62 
Matraz Erlenmeyer 50 mL 0,86 14 12,04 
Matraz Kitasato 1L 21,25 1 21,25 
Vaso de precipitados 50 mL 0,62 6 3,72 
Vaso de precipitados 100 mL 0,66 3 1,98 
Vaso de precipitados de 1L 1,93 1 1,93 
Pipeta 5mL 2,54 1 2,54 
Pipeta 10mL 2,58 1 2,58 
Pipeta 20mL 3,05 1 3,05 
Bureta 25 mL 13,64 3 40,92 
Embudo 50 mm 1,09 4 4,36 
Embudo decantación 100mL 36,41 1 36,41 
Viales 30 mL 0,60 14 8,40 
Espátula 1,53 1 1,53 
Papel de filtro cuantitativo 0,22 100 22,00 
Mortero de porcelana 150Ml 5,32 1 5,32 
Cubetas espectrofotometría 52,77 2 105,54 
Vidrios de reloj 0,59 4 2,36 
TOTAL   364,98€ 
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10.2.2. COSTES DE EQUIPOS 
 Todos los equipos necesarios para la realización del proyecto estaban presentes 
en el laboratorio. Se considerará para la siguiente estimación que todos los equipos se 
amortizan en 10 años y se calculará su coste según el tiempo de utilización de cada uno 
de ellos a lo largo de los ensayos llevados a cabo (tabla 25). 
Tabla 28. Costes estimados de equipos. Fuente: Elaboración propia 
Equipo Fabricante Coste (€) Período de utilización 
Coste 
asociado 
(€) 
Balanza analítica Precisa 1.402,00 6 meses 70,10 
Desecador de vidrio Labbox 241,63 6 meses 12,08 
Manta calefactora Nahita 129,40 2 meses  2,16 
Agitador magnético Bunsen 159,61 2 meses 2,66 
pH-metro PCE 435,71 2 meses 7,26 
Estufa J.P.Selecta 1.247,44 6 meses 62,37 
Mesa de agitación Janke & 
Bunkel 
590,00 4 meses 19,67 
Espectrofotómetro Perkin 
Elmer 
6.500,00€ 4 meses 216,67 
Termobalanza TA 
Instruments 
5.000,00€ 3 meses 125,00 
Mufla Heron 1.750,00€ 4 meses 58,33 
TOTAL    576,30 
 
10.2.3. COSTES DE REACTIVOS 
 El coste de los reactivos se ha realizado en base a la cantidad utilizada de cada 
uno de ellos (tabla 26). 
Tabla 29. Costes estimados en reactivos. Fuente: Elaboración propia 
Reactivo Fabricante Coste unitario Cantidad Coste total (€) 
Magnesio polvo Sigma Aldrich 40,75€/250g 10 g 1,63 
Aluminio hilo Sigma Aldrich 51,60€/7g 2 g 14,74 
Etil-Hexanol Sigma Aldrich 26,00€/500mL 50 mL 2,60 
Hidróxido sódico  J.T.Baker 37,06€/kg 50 g 1,85 
Nitrato de aluminio MERCK 55,16€/kg 40 g 2,21 
Nitrato de magnesio Fluka AG 50,98€/kg 100 g 5,10 
Carbonato de sodio Panreac 22,32€/kg 10 g 0,22 
Naranja de metilo Panreac 25,72€/25g 5 g 5,14 
Nitrógeno Air Liquide 5,32€/m3 0,8 m3 4,25 
TOTAL    37,74  
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10.2.4. COSTES EN PERSONAL 
 El personal involucrado en la realización de este Trabajo de Fin de Grado son el 
propio alumno y los dos tutores. Los costes asociados aparecen en la tabla 27. 
Tabla 30. Costes asociados al personal. Fuente: Elaboración propia 
Personal Horas dedicadas Coste (€/hora) Coste total (€) 
Alumno 330 15 4.950,00 
Tutores 50 30 1.500,00 
TOTAL 6.450,00 
 
Finalmente, los costes indirectos asociados a ítems como: electricidad, agua, 
gestión administrativa, etc., serán calculados como el 10% del sumatorio del resto de 
los costes. Teniendo en cuenta todo lo anterior, la estimación de los costes totales en la 
realización de este trabajo son los que aparecen en la tabla 28. 
 
Tabla 31. Costes totales estimados para el proyecto 
Partida Coste (€) 
Material 364,98 
Equipos 576,30 
Reactivos 37,74 
Personal 6.450,00 
Costes indirectos 742,90 
TOTAL 8.171,92  
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12.1. UNIDADES 
 
ºC Temperatura Grado centígrado 
min Tiempo Minutos 
nm Longitud Nanómetro (10-9 metros)  
mL Volumen Mililitro (10-3 litros) 
L Volumen Litro 
mg Masa Miligramo (10-3 gramos) 
g Masa Gramos 
kg Masa Kilogramo (103 gramos) 
mol Materia Mol 
mmol Materia Milimol (10-3 moles) 
M Concentración Molaridad (mol/L) 
V Tensión Voltio 
W Potencia Watio 
kW Potencia Kilowatio 
rpm Velocidad Revoluciones por minuto 
 
12.2. ABREVIATURAS 
 
TFG Trabajo de Fin de Grado 
HDL Hidróxido Doble Laminar 
NM Naranja de metilo 
DQO Demanda Química de Oxígeno 
QII Química 2 
Mg Magnesio 
Al Aluminio 
Mg(OH)2 Hidróxido de magnesio 
CO2 Dióxido de carbono 
NaOH Hidróxido sódico 
H2 Hidrógeno 
Na2CO3 Carbonato de sodio 
Al(NO3)3·9H2O Nitrato de aluminio 
Mg(NO3)2·6H2O Nitrato de magnesio 
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12.3. GLOSARIO 
 
Adsorbato Sustancia, generalmente líquida o gas que se adhiere en la 
superficie de un adsorbente. 
 
Adsorbente Sustancia, generalmente sólida y de estructura porosa con 
gran capacidad de adsorción 
 
Adsorción Fenómeno físico en el que los componentes de una mezcla 
líquida o gaseosa se transfieren selectivamente a la 
superficie de un sólido 
 
Alcoholato Compuestos del tipo ROM, siendo R un grupo alquilo, O un 
átomo de oxígeno y M un ion metálico u otro tipo de catión. 
Se obtienen mediante la desprotonación de sus alcoholes 
correspondientes. 
 
Analito Componente de interés analítico de una muestra. 
 
Arcilla aniónica Estructura sintética laminar consistente en láminas cargadas 
positivamente y aniones intercambiables que coexisten junto 
a moléculas de agua en el espacio interlaminar 
 
Autoignición Característica de los materiales inflamables que define las 
condiciones en que se inicia una reacción de combustión en 
cadena, sin intervención de una fuente externa de calor, y el 
proceso de combustión continua a partir de ese momento. 
Basicidad En el campo de la química, es la cualidad de una sustancia 
de ser una base. Una base es una sustancia que puede 
aceptar iones de hidrógeno en agua y puede neutralizar un 
ácido. La alcalinidad se mide con una escala que se llama 
escala del pH. En esta escala, un valor del pH de 7 es neutro 
y un valor del pH de más de 7 hasta 14 muestra una 
alcalinidad creciente. 
 
Calcinación Proceso de calentar una sustancia a temperatura elevada, 
(temperatura de descomposición), para provocar 
la descomposición térmica o un cambio de estado en su 
constitución física o química. 
 
Desecador Instrumento de laboratorio que se utiliza para mantener 
limpia y deshidratada una sustancia por medio del vacío 
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Espectrofotometría Método científico utilizado para medir cuanta luz absorbe una 
sustancia química, midiendo la intensidad de la luz cuando 
un haz luminoso pasa a través de la solución muestra, 
basándose en la Ley de Beer-Lambert.  
 
Fisisorción Proceso por el cual, un elemento o compuesto químico, se 
adhiere a una superficie, que puede estar formada por el 
mismo tipo de compuesto o por alguno diferente, y en el que 
la especie adsorbida conserva su naturaleza química. 
 
Hidrólisis Reacción química entre una molécula de agua y 
otra molécula, en la cual la molécula de agua se divide y sus 
átomos pasan a formar parte de otra especie química. 
 
Hidróxido Doble 
Laminar 
Ver arcilla aniónica 
 
 
Quimisorción Proceso de adsorción por el cual, se forma un enlace 
químico, entre 
las moléculas de adsorbato y localizaciones específicas de la 
superficie del adsorbente, también llamadas sitios activos. 
 
 
Termogravimetría Técnica de análisis térmico que permite registrar la pérdida 
de masa en función de la temperatura cuando se somete a 
una muestra a un programa controlado de temperatura. 
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ANEXO I. FICHA DE SEGURIDAD DEL NARANJA DE METILO 
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ANEXO II. FICHA DE SEGURIDAD DEL HIDRÓGENO 
  146 Escuela Técnica Superior de Ingenieros Industriales (UPM) 
13. Anexos 
 
  147 
HDL: Alternativas de síntesis y estudio cinético del proceso de 
adsorción de colorante aniónicos 
Alba Recio Arriola  
ANEXO III. HOJAS DE CALIBRACIÓN ROTÁMETROS 
ROTÁMETRO DE LA BALANZA 
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ROTÁMETRO DEL HORNO 
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ANEXO IV. TERMOGRAMAS INVIDUALES DE LAS 4 SÍNTESIS 
SÍNTESIS 1 
 
SÍNTESIS 2 
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SÍNTESIS 3 
 
SÍNTESIS 4 
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ANEXO V. RECTAS DE CALIBRACIÓN 
RECTA DE CALIBRACIÓN 26/04/2017 
 Primera recta de calibración realizada, se realizaron cuatro medidas de cada 
concentración. 
 
 
RECTA DE CALIBRACIÓN 05/05/2017 
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RECTA DE CALIBRACIÓN 10/05/2017 
 
RECTA DE CALIBRACIÓN 19/06/2017 
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RECTA DE CALIBRACIÓN 20/06/2017 
 
 
 
RECTA DE CALIBRACIÓN 22/06/2017 
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ANEXO VI. RESULTADOS ENSAYOS DE ADSORCIÓN 
RESULTADOS INFLUENCIA DEL TIEMPO DE AGITACIÓN 
 
Tiempo 
de 
agitación 
(min) 
Masa 
adsorbente 
(g) 
C0(mmol/L) Absorbancia Ceq(mmol/L) ns/mads(mmol/g) 
1 0,1011 0,0788 0,307 0,0127 0,0196 
1 0,1018 0,0788 0,331 0,0137 0,0192 
5 0,1006 0,0788 0,031 0,0014 0,0231 
5 0,1001 0,0788 0,028 0,0013 0,0232 
10 0,1000 0,0788 0,026 0,0012 0,0233 
10 0,0996 0,0788 0,021 0,0010 0,0234 
20 0,1003 0,0788 0,013 0,0006 0,0234 
20 0,1007 0,0788 0,014 0,0007 0,0233 
30 0,0998 0,07888 0,013 0,0006 0,0235 
30 0,1001 0,07888 0,014 0,0007 0,0234 
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RESULTADOS INFLUENCIA DEL TIEMPO DE REPOSO 
CONCENTRACIÓN 7,50E-05M 
 
Tiempo 
de 
reposo 
(min) 
Masa 
adsorbente 
(g) 
C0(mmol/L) Absorbancia Ceq(mmol/L) ns/mads(mmol/g) 
5 0,1019 0,0788 0,1512 0,0063 0,0213 
5 0,1015 0,0788 0,1876 0,0078 0,0210 
10 0,1020 0,0788 0,1045 0,0044 0,0219 
10 0,1020 0,0788 0,1156 0,0048 0,0218 
20 0,1011 0,0788 0,0958 0,0040 0,0222 
20 0,1013 0,0788 0,1058 0,0044 0,0220 
30 0,1024 0,0788 0,0363 0,0016 0,0226 
30 0,1022 0,0788 0,0436 0,0019 0,0226 
60 0,1017 0,0788 0,0173 0,0008 0,0230 
60 0,1017 0,0788 0,0150 0,0007 0,0230 
75 0,1013 0,0788 0,0201 0,0009 0,0231 
75 0,1016 0,0788 0,0261 0,0012 0,0229 
90 0,1014 0,0788 0,0200 0,0009 0,0230 
90 0,1012 0,0788 0,0246 0,0011 0,0230 
105 0,1009 0,0788 0,0269 0,0012 0,0231 
105 0,1017 0,0788 0,0210 0,0010 0,0230 
120 0,1016 0,0788 0,0142 0,0007 0,0231 
120 0,1014 0,0788 0,0198 0,0009 0,0230 
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CONCENTRACIÓN 3,75E-05M 
 
Tiempo 
de 
reposo 
(min) 
Masa 
adsorbente 
(g) 
C0(mmol/L) Absorbancia Ceq(mmol/L) ns/mads(mmol/g) 
5 0,1012 0,0373 0,1330 0,0056 0,0094 
5 0,1015 0,0373 0,1472 0,0061 0,0092 
10 0,1005 0,0373 0,1246 0,0052 0,0096 
10 0,1006 0,0373 0,1573 0,0066 0,0092 
20 0,1017 0,0373 0,0430 0,0019 0,0104 
20 0,1016 0,0373 0,0504 0,0022 0,0103 
30 0,1009 0,0373 0,0841 0,0036 0,0100 
30 0,1022 0,0373 0,0852 0,0036 0,0100 
60 0,1015 0,0373 0,0404 0,0018 0,0105 
60 0,1012 0,0373 0,0439 0,0019 0,0105 
75 0,1011 0,0373 0,0270 0,0012 0,0107 
75 0,1005 0,0373 0,0274 0,0012 0,0108 
90 0,1013 0,0373 0,0175 0,0008 0,0108 
90 0,1024 0,0373 0,0190 0,0009 0,0107 
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CONCENTRACIÓN 1,50E-05M 
 
Tiempo 
de 
reposo 
(min) 
Masa 
adsorbente 
(g) 
C0(mmol/L) Absorbancia Ceq(mmol/L) ns/mads(mmol/g) 
5 0,1018 0,0149 0,1821 0,0076 0,0022 
5 0,1007 0,0149 0,2354 0,0098 0,0015 
10 0,1009 0,0149 0,2067 0,0086 0,0019 
10 0,1002 0,0149 0,2046 0,0085 0,0019 
30 0,1005 0,0149 0,0986 0,0041 0,0032 
30 0,1002 0,0149 0,1053 0,0044 0,0031 
60 0,1012 0,0149 0,0649 0,0028 0,0036 
60 0,1008 0,0149 0,0578 0,0025 0,0037 
75 0,1019 0,0149 0,0542 0,0023 0,0037 
75 0,1003 0,0149 0,0424 0,0018 0,0039 
90 0,1016 0,0149 0,0367 0,0016 0,0039 
90 0,1008 0,0149 0,0368 0,0016 0,0040 
105 0,1015 0,0149 0,0259 0,0012 0,0041 
105 0,1013 0,0149 0,0274 0,0012 0,0041 
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